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xJer vorliegenden Sammlung von Beispielen zur Übung 

in der chemischen Analyse, zunächst bestimmt für das 
l 
:^ hiesige Laboratorium, liegt die Ansicht zu Grund, dass 

^ es für die meisten Köpfe leichter sei, von einem be- 

^ stimmten Falle aus zu einer klaren Einsicht allgemeiner 

^ Verhältnisse und Regeln zu gelangen, als umgekehrt sich 

^ nach allgemeinen Regeln in speciellen Fällen zurecht zu 

^ .finden. Es ist dabei Absicht gewesen, das Buch so 

einzurichten, dass es dem Studirenden zu denken, dem 

Lehrer zu erklären noch genug übrig lässt, welchem 

letzteren es auch überlassen bleiben mag, da wo es von 

Interesse ist, anzugeben, von wem einzelne Methoden 

herrühren. 

Göttingen im Juli 1853.- 

Der Verf, 
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1. Cblornatrium. 

Na€L 

VoUkommen reines, krystallisirteB Kochsak wird, zur 
Entfernung des eingeschlossenen Wassers, stark erhitzt, ge- 
wogen, in Wasser gelöM, die Lösung mit Salpetersäure et- 
wa0 sauer gemacht, erwärmt und das Chlor, unter starkem 
Umrühr^ der Flüssigkeit, durch salpetörsäures Silberoxyd 
gefällt. Nachdem sich das Chlorsilber vollständig abgesetzt 
und die Flüssigkeit sich vollständig geklärt hat, wird es 
abfiltrirt und anfangs, damit es nicht milchig durchläuft, 
mit heissem salpetersäurehaltigem Wasser, zuletzt mit rei- 
nem Wasser möglichst vorm Licht geschützt ausgewaschen. 
Nachdem es vollständig getrocknet ist, wird es so viel wie 
möglich vom Filtrum abgelöst und in einem gewogenen Por- 
seUantfegel Über der Spirituslampe geschmolzen. Alsdann 
wird das Filtrum für sich vollständig verbrannt, die Asche 
auf das erkaltete Chlorsilber gelegt, zur Oxydation des re- 
ducirten Silbers mit einigen Tropfen Salpetersäure erwärmt, 
dann einige Tropfen Salzsäure zugemischt, abgedampft und 
wieder bis zum Schmelzen des Chlorsilbers erhitzt und nach 
dem Erkalten gewogen. 100 Th. Ag€l enthalen 24,73 
Chlor (und 76,27 Silber). 

Zur Bestimmung des Natriums wird eine andere abge- 
wogene Menge Chlomatrium in einem gewogenen Platintie- 
gel allmälig mit concentrirter Schwefelsäure übergössen, spä- 
ter damit erwärmt, bis aUes Chlor als Salzsäure ausgetrie- 
ben ist, darauf die überschüssig Schwefelsäure vorsichtig 
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abgerancht und das znrückbleibende schwefelsaure Natron 
zuletzt bis zum Olühen erhitzt, indem man, zur Zerstönmg 
von saurem Salz, ein Stück kohlensaures Ammoniak in den 
Tiegel hält. Aus dem Gewicht des schwefelsauren Natrons 
whrd das des Natriums berechnet 



2. Chlorsilber. 

Ag€L 

Zur Ausmittelung der Zusammensetzung des Chlorsilbers 
I5st man eine abgewogene Menge reinen Silbers jn venltimi- 
ter Salpeters&ure, fUUt die Lösung mit verdünnter Chlor- 
wasserstoffsäure und behandelt das gefällte Chlorsilber wie 
in Nr. 1. 

Oder man erhitzt eine abgewogene Menge geschmolze- 

■ 

nen Chlorsilbers^ in einer Kuge]röhre über der Spirituslampe 
in einem Strom von Wasserstoffgas bis zur yo^tändigen 
Beduction und wägt das zurückbleibende Silber. 



3. Schwefelsaures Natron. 

NaS+lOÄ. 

Zur Bestimmung des Wassergehaltea wird eine at>gewo- 
gene Menge des Salzes in dnem Platintiegel vorsichtig und 
allmälig bis zur YerflüchtigUQg allen Wassers, zuletzt bis 
zum Glühen, erhitzt. 

Zur Bestimmung der Schwefelsäure wird das Sah; in 
Wasser gelöst und durch Chlorbarium gefällt. Die Flüssig- 
keit wird dann erwärmt und darf nicht eher filtrirt werden, 
als bis sich der schwefelsaure Baryt vollständig abgesetzt 
hat Man giesst sie dann ohne den Niederschlag von die- 
sem klar ab auf dasFiltmm, vermischt letzteren mit heissem 
Wasser, lässt ihn wieder absetzen, filtrirt die Flüssigkeit 
davon, ab und behandelt ihn ^ ehe er auf das Filtrum ge- 



geben wird, noch ein oder einige Mal auf dieselbe Weise, 
um zu verhüten, dass er nicht theilweise durch dasFiltrum 
gehe. > Nachdem er vollständig ausgewaschen ist, wird er 
getrocknet, so viel wie möglich vom Filtrum abgelöst, die- 
ses vollständig verbrannt und der Niederschlag dann geglüht 
und gewogen. 100 Th. schwefelsaurer Baryt enthalten 34,29 
Schwefelsäure oder 13,71 Schwefel. 

Der Natrongehalt folgt aus der Gewichtsdifferenz. 



4. Weinsaures Kali - Natron *>. 

Seignettesalz, KTr+NaTr+8». 

' Die Bestimmung des Waöfiergehaltes erfordert längeres 
vorsichtiges Erhitzen. Noch unter 100^ schmilzt das Salz 
und bei 120» geräth es in's Sieden, aber erst bis zu 215<> 
erhitzt verliert es alles Wasser. 

Zur Bestimmung der Basen wird das Salz geglüht, 
aus der kohligen Masse die Alkalien durch verdünnte Salz- 
säure ausgezogen, die abfiltrirte Lösung zur Trockne ver- 
dunstet, das Gemenge der Chlorüre in einem bedeckten 
Platintiegel bis zum schwachen Glühen erhitzt und gewo- 
gen. Hierauf wird es in wenigem Wasser aufgelöst und zu 
der Lösung ein Überschuss einer mäsig concentrirten Lö- 
sung von Platinchlorid getropft. Die Löstmg wird dann 
mit dem Niederschlage im Wasserbade zur Trockne ver- 
dunstet, die Masse mit Alkohol Übergossen und nach mehr- 
stündiger Maceration das Kaliumplatinchlorid auf einem bei 
100® getrockneten und gewogenen Filtrum abfiltrirt. Die 
ablaufende Lösung, welche das Natriumplatinchlorid enthält, 
muss noch stark gelb gefärbt sein. Nach dem Auswaschen 
mit Alkohol und Trocknen bei 100^ wird das Salz ge- 



*) Zu erhalten durch Sättigen eines heissen Gemisches ron 
Wasser und Weinsteinpulrer mit kohlensaurem Natron, Filtrircn 
uod Krjstallisiren. 



wogen. 100 Thefle ^tsprechen 16,03 Kalium oder 
19,33 KaU. . , 

Die Menge des Chlomatrimns findet man durch Abade- 
hnng der Gewicbtsmenge des Chldrkalinmfl vpn dem gan- 
sen. Gewicht des ursprünglichen Gemenges. Sicherer ist es 
aber amr Controle die Menge des Chlomatriums. direct zu 
bestimmen, dadurch dass man die abfiltrirte Lösung vor- 
sichtig sEur Trockne rerdunstet und die Masse in einem be- 
deckten Platintiegel zum starken Glühen erhitzt, welches 
man, zur sicheren Zersetzung des Platinchlorids^ wiederholt, 
nachdem man auf die Masse einige Krystalle von Oxalsäure 
gelegt hat. Nach 'dem Exkalten wird das Cldomatrium mit 
Wasser ausgezogen« 

Hat man, wie es häufig in anderen Fällen vorkommt, 
die beiden Alkalien als schwefelsaure Salz^ und, wie ge- 
wöhnlich, mit überschüssiger Säure, so wird die Lösung 
und die meiste überschüssige Säure vorsichtig . abgedampft 
und die ^alzmasse in einem bedeckten Platintiegel zum 
Glühen erhitzt, während man wiederholt ein Stückchen koh- 
lensaures Ammoniak in denselben hält. Hierauf wird das 
gemeinschaftliche Gewicht der beiden so erhaltenen neutra- 
len Salze bestimmt. 

Um sie in Ghlprüre zu verwandeln, wird die Masse mit 
etwas Wasser benetzt, mit reinem Salmiak vermischt und 
im bedeckten Tiegel bis zur Verflüchtigung des überschüs- 
sigen Salmiaks erhitzt, was so oft wiederholt wird, bis das 
Gewicht constant bleibt, worauf die Chlorüre durch Plätin- 
chlorid getrennt werden. 

Oder man fällt die Lösung^ der schwefelsauren Salze mit 
einer Lösung von reinem essigsauren Baryt, filtrirt den 
Niederschlag ab, verdunstet die Lösung zur Trockne und 
erhitzt den Rückstand zum Glühen. Aus der verkohlten 
Masse werden die Alkalien mit Wasser als kohlensaure 
Salze ausgezogen und dann durch Salzsäure in Chlorüre 
verwandelt. 



5. Schwefelsaures Ammoniumoxyd- Natron \ 

Zur Bestimmmig des Natrongehaltes wird eine bei b(fi 
getrocknete und abgewogene Menge des Salzes im Platin- 
tiegel allmälig und Torsichtig bis zum Glühen erhitzt und 
dabei zuletzt, zur Entfernung aller überschüssigen Schwe- 
felsäure, ein Stück kohlensaures Ammoniak in den Tiegel 
gehalten. Aus dem erhaltenen schwefelsauren Katron wird 
der Natrongehalt berechnet. 

Zur Bestimmung der Schwefelsäure wird eine andere 
abgewogene Menge des Salzes in warmem Wasser gelöst 
und die Schwefelsäure durch Chlorbarium geftllt. Aus dem 
abfiltrirten, gewaschenen und geglühten schwefelsauren Baryt 
wird der Schwefelsäuregehalt berechnet. 

Um die' Menge des Ammoniaks zu bestimmen, kann 
man auf zweierlei Weise rerfahren. 

a. Das gewogene Salz wird in der klenteteih erforder- 
lichen Menge Wassers aufgelöst und die Lösung mit einem 
Überschuss einer Lösung von Platinchlorid in Alkohol ver- 
mischt. Hierdurch wird das Ammoniak als Ammoniimipla- 
tinchlorid gefüllt. Nachdem es sich vollständig abgesetzt 
hat, wird es abfiltrirt, mit Alkohol gewaschen, getrocknet- 
und vorsichtig geglüht (S. p. 4). Aus der zurückbleiben- 
den Menge von Platin wird die des Ammoniumoxyds berech- 
net. . 100 Th. Platin entsprechen 26,37 Ammoniumoxyd. 
Um sicher zu sein, dass das Platin nicht, gefüllt durch den 
Alkohol, schwefelsaures Natron oder Chlomatrium enthalte^ 
wäscht man es mit Wasser aus und wägt es noch einmal. 

b. Aus dem abgewogenen Salz wird der Ammoniak- 
gehalt durch Destillation mit mäsig concentrirter Natron- 



*) Um €8 zo erhalten, theilt man yerdoaate Schwefelsaure in 
zwei gleiche Hfilften, nentraliairt die eine mit koMenitaHrem Na^ 
Iron, mischt dann die andere hinzu, nentralisirt dann mit Ammo- 
niak und verdunstet zum Krjslalltsiren. 



lange entwickelt uod an Salzsäure gebunden. Es geschielit 
diess in einem kleinen Kolben, yersehen mit einer Einguss- 
röhre, durch welche die Natronlauge eingegossen wird, und 
verbunden mit einem langen Kühlrohr, dessen Ende in 
mäsig starke Salzsäure taucht. Man erhält die Flüssigkeit 
so lange im Sieden, bis die Hälfte davon abdestillirt ist. 
Die salmiakhaltige Salzsäure wird dann in einem gewoge- 
nen Gefasse im Wasserbjde vorsichtig zur Trockne verdun- 
stet und der Salmiak gewogen, oder er wird in Ammonium- 
.platinchlorid verwandelt und dieses wie oben behandelt. 

Nach der Bestimmung des Natrons, des Ammoniaks und 
der Schwefelsäure ergibt sich der Wassergehalt aus der Dif- 
ferenz. Indessen kann er auch dadurch controlirt werden, 
dass man das pulverförmige abgewogene Salz mit einem 
Überschuss von frisch gebrannter, wasser- und kohlensäure- 
freier Kalkerde im Platintiegel mengt, mit einer Lage Kalk 
bedeckt, das Ganze wägt und über der Spirituslampe zum 
stärksten Glühen erhitzt. Der Gewichtsverlust drückt die 
gemeinschaftliche Gewichtsmenge von entwichenexiL Ammo- 
niak und Wasser aus. 



6. Schwefelsaure Kali - Talkerde *) , - 

ltS+MgS + 6Ä. 

Bei 133^ verliert das SaJz alles Wasser. 

Die Menge der Schwefelsäure wird durch Fällung mit 
Chlorbarium bestimmt, siehe Nr. 3. 

Zur Bestimmung, der Talkerde wird eine andere abge- 
wogiBne Quantität des Salzes in Wasser gelöst, mit Salmiak 
und darauf mit kaustischem Ammoniak vermischt und die 
Talkerde durch phosphorsaures Natron als phosphorsaure 
Ammoniak-Talkerde gefallt. Erst nach 12 Stunden hat sich 

*) Leicht krjatallisirt zu erhalten durch Vermischen einer sie^ 
dend gesättigten Lösung yon 1 Th. jscfawefelsaurem Kali mit einer 
gesättigte« Lösung Ton 1^ Th. BiUersuls. 



der Niederschlag ganz ansgesdueden und erst dann wird 
er abfiltriH. Er wird mit einem Gemisch von 3 Theilen 
Wasser xmä 1 Theil kaustischem Ammoniak, worin er ganz 
tmlöslich ist, aasgewaschen. Nach dem Trocknen wird er 

geglüht und dadurch in Mg*P verwandelt, welche 36,44 
Procent Talkerde' enthält. 

Der Kaligehalt folgt ans der Gewichts-Di£Ferenz. 

Will man ihn direct bestimmen, wie es in vielen ande- 
ren Fällen, namentlich bei Mineral -Analysen, nothwendig 
ist, so wird das Salz in Wasser gelöst mid Schwefelsäure 
und Talkerde mit einer heiss gesättigten Lttsung von Ba- 
rythydrat ausgefällt. Aus der von dem Niederschlage aV 
filtrirten Lösung wird der überschüssige Baryt durch ein 
Gemisch von kohlensaurem und kaustischem Ammoniak ge- 
ftUt, die abfiltrirte Lösung mit Salzsäure gesättigt, abge- 
dampft, das. Chlorkalium sehwach geglüht und gewogen. 

Waren Kali und Natron vorhanden, so werden sie wie 

« 

in Nr. 4 getrennt. 

Aus dem gefällten G^nenge von schwefelsaurem Baryt 
und Talkerde wird letztere mit verdünnter Schwefelsäure 
ausgezogen und wie oben gefällt und bestimmt. 

Eipe andere Methode besteht darin, dass man die Lö- 
suqg des schwefelsauren Talkerde-Alkalis mit frisch gefäll- 
tem kohlensaurem Baryt vermischt und längere Zeit gewa-^ 
scheues Kohlensäuregas hindurchleitet. Der entstandene 
schwefelsaure Baryt wird abfiltrirt, die Flüssigkeit zur Trockne 
verdunstet und die Masse nahe zum Glühen erhitzt. Sie 
ist nun ein Gemenge von kohlensaurem Baryt, Talkerde 
und kohlensaurem Alkali, welches letzteres mit Wasser aus- 
gezogen und, in Chlorür verwandelt, gewogen wird. 
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7. KoUensanre Kali- Talkerde *>, 

KC«+2MgÖ+9lt. 

Durch Glühen rerliert das Sab | der Kohlens^^ire uAd 
alles Wasser und hinterlässt ein Gemenge von kohlensau- 
rem Kali und Talkerde, die durch Wasser getrennt und 
quantitativ bestimmt werden, indem man das Kali in Chlor- 
kalium verwandelt. Das Auswaschen der Talkerde darf 
nicht unnöihig lange fortgesetzt werden, weil, sie nicht ganz 
unlöslich ist. 

Die ganze Menge der Kohlensäure im Salz findet man, 
indem man in dem zur quaiititativen Kohlensäurebestimmung 
eingerichteten Apparat die Kohlensäure austreibt. Die Was- 
sermenge folgt dann' aus der Differenz. 

Die ganze Kohlensäuremenge im Salz, plus der Wasser- 
menge, lässt sich dadurch bestimmen, dass man in einem 
Platintiegel geschmolzenen Borax von Neuem schmilzt, nach 
dem Erkalten den Tiegel wägt, auf das Boraxglas das Salz 
legt, wägt und dann über der Spirituslampe so lange schmilzt, 
bis alle Kohlensäure entwichen ist und der^ Borax wieder 
klar fliesst Der Gewichtsverlust drückt die Menge des 
entwichenen Wassers und der Kohlensäure aus. 



8. Bittersalz und Glaubersalz, 

MgS + 7Ä und Nag4-10B. 

100 Theile reines Bittersalz geben, nach dem Verfalucen 
Nr. 6, 46,28 Theile phosphorsaure Talkerde. Ein mit 
Glaubersalz vermischtes Bittersalz wird also eine dem bei- 
gemengten Glaubersalz entsprechende geringere Menge ge- 
ben. Da 45,26 MgSP 100 Theilen kiystallisirtem Bitter- 
salz entsprechen, so wird ein Bittersalz, welches z. B. nur 

*) Krystallitirt zif erhalteo aas eioera Gemisclie einer Cklor- 
magDesium-LösuDg mit einer gealCtigteD Lesöog von Kali-rBkAr- 
bonat. 



40 Theüe ICg^P gibt, nur 88,3 Procent wirkliches Bittor- 
salz und 11,7 Proee^t Glanbersalz enthalten. « 

lim qualitativ Bittersalz auf Glaubersalz zu prüfen, 
vermischt «anaii das Salz mit Kohlenpulver, (trocknet es ein 
und erhitzt die Masse in* einem Tiegel zum starken Glühen. 
Enthielt es schwefelsaures Natron, so zieht nun Wasser 
aus der erkalteten Masse Sdbwefelnatriam jaus, welches mit 
Salzsäure Schwefelwasserstoff entwickelt und Kochsalz Uldet. 

Oder man föllt die Auflösung des zu prüfenden Salzes 
mit heiss gesättigtem Baxytwasser, filtrirt und fällt ans der 
L9«ung den überschüssigen Baryt mit einem Gemidche vt>n 
kohlensauren und kaustischem Ammoniak, filtrirt und ver- 
dunstet, worauf kohlensaures Natron zurückbleibt, wenn das 
Salz Gls^ubersalz esthielt. 



9. Phoi^horsanres Ammoniumoxyd- Natron^ , 

Na»H*B+P+8H. 

Eine abgewogene M^enge* des Salzes wird im Platiitie- 
gel allmäüg und vorsichtig zuletzt bis zum Glühen und 
Uasenfreien Sdmielzen des Salzes erhitzt. Hierdurch wer- 
den' Anunoniak und Tl^asser ausgetieben, deren gemein- 
schafldiche Mepge durch 4^n G^wicjitsvorlost ausgedrückt 

wird. Der geschmolzene Byt^ntand ist ^aP. 

Die Bestimmung des Ammoniaks geschieht mit einer 
anderen Menge des fialzes wie in Nr. 5. 

Ufa di^ Phoi^hersäure. zu bestimmen wird das Salz in 
Wasser gelöst, mit etwas Salmiaklösung und kaustischem 
Ammoniak vermischt und- mit einer Lösung von schwefel- 



*) 6 Th. krjslallisirtes phosphorsaures Natron werden mit Hülfe 
▼on Warme ia 2 Th. Wasser und in dieser Losung daun 2 Th. 
Silmiak aufgelöst und ^trirt. Zur Reinigung wird das auskryakaU 
lislrte Salz in hmsem, ammoahikhaltigem* Wasser aufgelöst und 
nochmals kryslallitfhren gelassen. 
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saurer Talkfirde geftttt, indem man den NiederecUag ganz 

SO wie in Nr. 6 behandelt. Das geglühte Mg^P enthält 
63,55 Procent Phosphorsäure. 

Zur directen Bestimmung des Natrons wird «ine abge- 
wogene Menge des Salzes in Wasser gelöst und die Phos- 
phorsäure durch essigsaures Bleioxyd .ausgeftllt. Aus der 
davon abfiltrirten Flüssigkeit wird das überschüssige Blei- 
oxyd durch ein Gemische von kohlensaurem und kausti- 
schem Ammoniak gefitOt, die Flüssigkeit zum Sieden er- 
hitzt, filtrirt, zur Trockne verdunstet und die zurückbleiben- 
den essigsauren Salze so lange unter Luftzutritt geglüht, 
bis das kohlensaure Natron farblos geworden ist. 

Das phosphorsaure Bleioxyd könnte man, zu einer con- 
trolirenden Phosphorsäure-Bestimmung, durch Erhitzen mit 
verdünnte Schwefelsäure zersetzen, die Phosphorsäurt ab- 
filtriren und wie oben durch schwefelsaure Talkerde fallen. 



1 0. Phosphorsäure Ammoniumbxyd-Talkerde *> , 

■ PfH*Mg«-|-P-|-12Ö. 

Durch Glühen wird das Salz in Mg^P verwandelt 
Zur l^estimmung des Aemieniakgehaltes wird es in der 
kleinsten etforderlichen Menge Salzsäure au^elöst, die Lö- 
sung mit Platinchlorid und Alkohol versetzt luid der Pia- 
tinsalmiak wie in Nr. 5 behandelt. 

Um Phosphorsäure und Talkerde .^ zu trennen ^^ond zu 
bestimmen wird das geglühte Salz mit dem vierfacl^ Ge- 
wicht von kohlensaurem Natron-Kali **) im Platintiegef über 



*) Zu erhalten durch FälloDg einer mit yiel Salmiak yenefzlen 
Bittersalz-Losung mit phosphorsanrem' Natron uod Auswaschen 
des Niederschlags mit Terdünntem Ammoniak. 

**) Bestehend aus gleichen At &C und I^aC oder 13 Theilen 
Kali^ und 10 Th. Natronsalz. Ist auch leicht zu erhalten durch 
Glühen ron kalkfreiem Scigneltesalz , Auslaugen* und AbdampiSen 
zur Trockne. • * " * 
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der Spiritaslampe zosammeogescliBialzen. Die Masse wird 
mit Wasser ausgelaugt, die zurückbleibende Talk^rde ge- 
waschen, geglüht und gewogen. 

Die alkalische Lösung wird mit Esi^äure gesättigt und 
die Phosphorsäure durch essigsaures Bleioxyd gefällt. Der 
Niederschlag wird abfiltrirt, ausigewaschen, ge^ocknet, so 
viel wie möglich vom Filtrum abgelöst, dieses im Porzel- 
lantiegel verbrannt und der Niederschlag dann schwach 
darin geglüht und gewogen. Da seine Zusammensetzung 
variirt, so kann die Phosphorsäure-Menge nicht daraus be- 
rechnet werden. Er wird daher in verdünnter warmer Sal- 
petersäure gelöst und das Bbioxyd durch Schwefelsäure 
gefällt, indem man alsdann, um es völ^g auszufällen, Alko- 
hol zumischt. 

Das schwefelsaure Bleioxyd wird abflltrirt, gewaschen, 
geglüht und gewogen. Aus^^^er Menge wird die der 
Phosphorsänre berechnet. 

Auch kann man das Ammoniak-T^lkerdesalz in Eaing-» 
säure lösen, die Phosphorsäure durch essigsaueres Bleioxyd 
fällen, aus der vom Niederschlage abfiltrirten Lösung das 
überschüssige Bleioxyd mit einem Gemische von kaustischem 
und kohlensaurem Ammoniak niederschlagen^ erwärmen und 
filtriren. Die Flüssigkeit, welche essigsaure Talkerde ent- 
hält, wird abgedampft und der Rückst^d geglüht, bis die 
T{ftlkerde rein weiss geworden ist. 

Eine andere Methode, Phosphorsäure und Talkerde zu 
trennen, besteht darin, dass man das geglühte Salz in wenig 
Salzsäure löst, zur Umwandlung der Phosphorsäure längere 
Zeit kocht, mit einer Auflösung von Eisenchlorid und dann 
mit einem Ueberschuss von essigsaurem Ammoniak versetzt 
und nochmals zum Sieden erhitzt. Hierdurch wird alle 
Phosphorsäure mit allem Eisen gefällt und die Talkerde 
bleibt gelöst Die abfiltrirte Flüssigkeit wird zur Trockne 
verdunstet, bis zur Vertreibung der Ammoniaksalze erhitzt 
und die rückständige Masse dann mit Schwefelsäure benetzt, 
um schwefelsaure Talkerde zu bilden*. Die überschüssige 
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Sftnre wird verdampft und das sorüekbleibeiide Sah gdli&de 
geglüht, aus dessgn Menge die der Talkerde mid folglich 
die der Pho^horsanre berechnet 



11. Bie Chloröre von Kalium , Natriam und 

Hagnesium. 

Bei der Analyse von Mineralien, die durch Salzsäinre 
anfschliessbar sind, erhält man häufig nach « Abscheidnog 
der anderen Bestandtheile ein Qfmenge der oben genannten 
Chlorfire. Die Lösung, wemi sie, wie gewöhnlich, Ammo- 
niaksalze enthält, wird zmr Trockne yerdonstet nnd die 
Masse znr Yerflüchtigang der letzteren im Plstintiegel ge- 
linde geglüht. • Talkerde nnd Alkalien werden dann nach 
einer der folgenden Methoden* getrennt: 

1. Die Masse wird mit einer concentrirtenLösnng von 
kohlensaniem Ammoniak benetzt, wieder zur Trockne ver- 
dnnstet und zun Glühen erhitzt, während dessen man in 
den Tiegel mit aufgehaltenem Deckel ein Stück kohlensau- 
res Ammomak halt. XHess wird öfters wiederholt, bis das 
Gewicht constant bleibt Man hat dann ein Gemenge tob 
Talkerde und Chloralkaii, aus dem letzteres durch Wasser 
ausgezogen wird. Diese Trennungsmethode gelingt um so 
schwieriger, je mehr Chloralkalien vorhanden sind. 

2. Das Gemenge der drei Chl^rüre wird im Platintie- 
gel mit etwas Wasser und reinem, fem geriebenem Queck- 
silberozyd vermischt, digerirt, eingetrocknet xmd bedeckt 
geglüht, wobei allein das Chlormagnesium zersetzt und in 
Talkerde verwandelt wird. 

3. Die Chlorüre werden in wenigem Wasser gelöst 
und die Lösung längere Zeit mit frisch gefälltem kohlen- 
saurem Süberoxyd gekocht, wodurch allein das Chlormagne- 
sium zersetzt wird. Der Niederschlag wird abfiltrirt, gewa- 
schen und. die gefällte kohlensaure Talkerde durch ver- 
dünnte Salzsäure ausgezogen. ^ 
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4. Die Lösung der Basen wird mit etwas Salmiak und 
mit Ammoniak im Ueberschuss versetzt und die Talkerde 
dann durch phosphorsaures AmAioniak gefilBt (s. Nr. 6). 
Aus der abfiltrirten Lösung wird das Ammoniak abgeclkm- 
stet und clie Phosphorsäme des überschüssig zugesetzten 
Salzes dann durch essigsaures Bleioxyd als eine Verbindnng 
von phosphorsaurem Bleioxyd und Chlorblei ausgeföllt. Das 
Überschüssige Bleioxyd wird durch ein^ Gemische von koh- 
lensaurem und kaustischem Ammoniak gefUlt, die Flüssig- 
keit digerirt und d^r Niederschlag abfiltrirt Die Alkalien 
werden dann durch Abdampfen erhalten. — Diese Me- 
thode .scheint die genauste zu sein. 

Sind die drei Basen an Salpetersäure gebunden', so wird 
die Lösung abgedampft, zu der Masse im Platintiegel etwas 
kohlensaures Ammoniak gegeben und^* geglüht. Aus dem 
zurückbleibenden Gemenge von Talkerde imd kohlensaui'en 
Alkalien werden letztere mit Wasser ausgezogen. 

Sind die drei Basen . an Schwefelsäure gebunden, Bo ver- 
fährt man wie in Kr. 4. 



12. Bitterspath und Dolomit *>/ 

CaCfMgC. 

Das bei 100^ getrocknete Mineral wird in verdünnter 
Salpetersäture aufgelöst, die Lösung zuletzt, zur Oxydation 
von etwa vorhandenem Eisenoxydul, erhitzt, nach dem Er- 
kalten mit Ammoniak neutralisirt und ein etwa ente^tandner 
Niederschlag von Eisenoxyd rasch abfiltrirt. Alsdann wird 
die Kalkerde durch oxalsanres Ammoniak geföllt. 

Nachdem sich der Niederschlag unter gelinder Digestion 
vollständig abgesetzt hat, wird er abfiltrirt, gewaschen, ge- 
trocknet, geglüht, mit kohlensaurem Ammoniak benetzt, ein- 



*) Diese und andere zu Anal^ieo dieoende Mioeralien sind im 
Rheinitchoo Mineralien« Cömploir in Bonn billig eu haken. 
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getrocknet und wieder gelinde geglüht. Er wird dann als 
kohlenflaorer Kalk gewogen. Oder er wird mit concentrir- 
ter Schwefelsätire benetzt, die liberBchüssige Säure abge- 
rmfkty geglüht und als i^chwefelsatirer Kalk gewogen. 

Nachdem die abfiltrirte Flüssigkeit mit überschüssigem 
Ammoniak versetzt worden ist, wird die Talkerde durch 
phosphorsanres Natron gefüllt und der Niederschlag wie in 
Nr. 6. behandelt. ^ 

Die Eohlens&nremenge im Mineral ergibt sich ans dem 
Verlust. Varmittelst äes zur quantitatiTen Kohlensäure-Be- 
stimmung eingerichteten Apparates könnte sie direct be- 
stimmt werden. 



13. Enochenerde/ 

Öa'P mit Mg5p und CaC. 

Weiss gebrannte Knochenmasse wird in verdünnter Sal- 
petersäure gelöst, die Lösung zur Austreibung aller Koh- 
lensäure digerirt und phosphorsaure Kalk- und Talkerde 
durch Ammoniak gefällt. Nachdem sich der 'Niederschlag 
abgesetzt hat, wird die Flüssigkeit, welche den an Kohlen- 
säure gebunden gewesenen Kalk enthält, rasch abfiltrirt und 
der Niederschlag mit ammoniakhaltigem Wasser vollständig 
ausgewaschen. 

Aus der Flüssigkeit wird die Kalkerde durch oxalsau- 
res Ammoniak gefällt und der Niederschlag wie in Nr. 12 
behandelt. 

Der Niederschlag von phosphorsaurer Kalk- und TaJk- 
erde wird in der kleinsten Menge Salzsäure aufgelöst und 
die Kalkerde durch neutrales oxalsaures Kali gefallt. Man 
lässt den Niederschlag unter gelinder Digestion sich abse- 
tzen und neutralisirt dann die darüber stehende klare Flüs- 
sigkeit vorsichtig mit kohlensaurem Kali, um den in der 
frei gewordenen Oxalsäure aufgelösten Oxalsäuren Kalk zu 
fällen, der erst, nachdem er sich ganz abgesetzt hat, abfil* 
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trirt werden darf. Auß der vom Niedersehlage afafiltrirten 
Flüssijßkeit , welche alle ^ Phosphorsäure oad die Talkerde 
enthält, wird letztere diurch Ammoniak als phospkorsaare 
Ammoniak-Talkerde gefiOlt und der Niedersäilag. wie in 
Nr. 6 behaiddelt 

Aus der von diesem Niedersüeblag abfiltrirten Flüssigkeit, 
die fireies Ammoniak enthalt^ muss, wird die Phosphor- 
säure durch schwefelsaure Talkerde gefällt. 

Die Knochenerde kann auch auf die Weise ai^pilysirt 
werden, dass man sie, sehr fein gerieben, mit überschüssi- 
ger verdftnnter Schwefelsäure längere Zeit bis nahe zum 
Sieden erhitzt, dann das meiste Wasser verdunstet und die 
Masse mit dem doppelten Volum ^absoluten Alkohols ver- 
mischt, wdcher die Phosphorsäure auflöst. Die Masse irird 
filtrirt und die schwefelsauren Salze mikAlkohol gewaschen.' 
Aus diesen zieht man dann mit Wasser die schwefelsaure 
Talkerde und einen Theü djes schwefelsauren Kalks aus 
und trennt diese dann wie in Nr, 12. Der ungelöst blei- 
bende schwefelsaure Kalk wird geglüht und gewogen. Die 
Phosphorsäure Lösung wird mit Wasser vennischt, der Al- 
kohol abgedampfüi und die Phosphorsäure dann wie in%. 6 
durch schwefelsaure Talkerde und Ammoniak gefiillt. 

Eine dritte Methode, die sich auf die Unlöslichkeit des 
phosphorsauren Zinnozyds in Salpetersäure gründet^ ist fol- 
gende: Die abgewogene Knochenmasse wird mit der mehr- 
fachen, genau abgewogenen Gewichtsmenge reinen Zinns 
(Stanniols) in einem Kolben in mäsig starker Salpeter- 
säure aufgelöst, die Lösung zum Sieden erhitzt, verdünnt 
und das Zinnoxjd, welches alle Phosphorsäure aul(genommen 
hat, abfiltrirt, gewaschen, getrocknet, geglüht und gewogen. 
Was es mehr wiegt, als das aus der angewandten Zinn- 
menge entstehende Zinnoxyd nach der Bechnung wiegen 
müsste^ ist Phosphorsäure. Die Trennung der in der Lö- . 
sung enthaltenen Kalk- und Talkerde geschieht wie in 
Nr. 12. 
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14. Sehwerspatti, Cftleslin und Gyfs^ 

taM, SrS, imd'Ca§f2S. 

Porch GlAen erflüirt man die Wassermenge deyOjrpses. 

Aieser allein wird als feines Pulver dnrcb SrUtzen mit 
einer Lösnng von kohlensanrem Natron vollständig in koh- 
lensaures Salz verwandelt; schwefelsaurer Bnityt und dtron- 
tian aber nur unvoUstän^g. 

Daher müssen, diese Sake, fno gerieben, mit derllrei- 
fachen Menge kohlensauren Kali-Natron's (S. Nr. 10) im 
Platintietgel ges<Amolzen werden. Die. Masse wird dann in 
siedendem Wasser aufgeweicht und die koMe'nsauren Erden 
siedendheiss abfiltrirt und ausgewaschen. 

Die abfiltrirte Lösung wird vorsichtig mit Saks&uie neu- 
tralisirt, die Schwefdsfture durch Chlorbarium gefttUt und 
mit dem Niederschlage verfahren wie in Nr. 3. 

Die kohlensauren Erden werden in verdJQnnter Salpeter- 
säure aufgelöst, mit der Vorsichtt dass eine genau nentrUe 
Lösung erhalten werde , diese Lösung wird dann in einem 
verschliessbaren Kolben vollständig zur Trockne verdunatet. 
Die Salzmasse wird ' hierauf mit ungefähr dem doppelt^i 
Volumen absoluten Alkohols übergössen und verschlossen 
längere Zeit und unter öfterem Schütteln, aber ohne Wärme, 
damit stehen gelassen. Der Alkohol löst allein die salpe- 
tersaure Kalkerde auf; Die Masse wird afafiltrirt und die 
beiden ungelösten salpetersauren Sake mit absolutem Al- 
kohol und 'wohl bedeckt ausgewaschen. 

Die AlkohoUösung wird mit Wasser verdünnt, der meiste 
Alkohol verdunstet und die Kalkerde dann wie in Nr. 12 
mit oxakaurem Ammoniak gefällt. 

Das Gemenge von saipetersäurem Baryt und Strpntian 
wird in wenigem Wasser gelöst, und die Baiyterde durch 
ftisch bereitete Fluorkieselwasserstoffsäure, die man' mit ei- 
nem gleichen Volumen Alkohol vermischt hat, gefällt. Das 
Fluorkieselbarium wird auf einem gewogenen Filtrum .aofil- 
trirt, mit schwachem Weingeist ä'nsgewaschen tind getrocknet. 
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Die davon abfiltrirte StrontiaBlöstmg wird mit Schwefel- 
säore ▼er9et?t, zur Trockne v^rduns^t, ,die schwefelsaure 
Strontianerde geglüht und gewogen. 

Hat man Kalk tjpd Ba^ allein zu trennen, so wird 
die Lösung bedeutend verdünnt und die , Baryterde durch 
Schwefebäure, die Kalkerde, nach dem Neutralisiren mit 
Ammoniak, durch Oxalsaures Ammoniak ^geföUt. 

Zur Trennung von Baryt und Strontian kann man auch 
das neutrale chromsaure Kali anwenden, wodurch allein 
der Baryt als chromsaures Salz geMlt wird, welches man 
nach dem Auswaschen und Trocknen glüht und wägt. Die 
Lösung der Salze muss aber vollkommen neutralisirt und 
bedeutend verdünnt SQJn. Der.Stro^ti^ kann 4!F^ 4^urch 
neutrales kohlensaures AmmoQiak ,gefimt,)verden. 



1 5. Thonerde - Alaun ^ 

KS+A1S5 + 24Ä. 

Eine abgewogene Menge des reinen.Salzes wirdinWas^ 
ser gelöst und die Schwefelsäure durch Chlorbarium gefällt. 

Aus der vom schwefelsauren Baryt abfiltrirten Lösung 
wird die Thonerde nebst dem überschüssig zugesetzten Baryt 
durch mit Ammoniak neutralisirtes kohlensaures Ammoniak 
gefällt. Nach längerem Erwärmen. jirird der Niederschlag 
abfiltrirt, die Flüssigkeit abgedampft und die Salzmasse bis 
zur Verflüchtigung des Salmiaks erhitzt Der schwach ge- 
glühte Rückstand ist Chlorkalium. 

Der gemischte Thonerde -Baryt -Niederschlag wird in 
verdünnter Sabssäure gelöst und die Baryterde durch Schwe- 
felsäure gefällt 

Aus der vom schwefelsauren Baryt abfiltrirten Flüssig- 
keit wird' die Thonerde durch kohlensaures Amanoniaik oder 
am besten durch Schwefelammonium gefällt, wodurch sie 
vollständiger gefällt wird als durch kaustisches Ammoniak. 

Das gefällte Thonerdehydrat wird vollständig ausgewa- 

2 
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sehen, am besten mit heissem Wasser, vollständig getrock- 
net nnd znr Austreibung des Wassers bis zun starken Glü- 
hen erhitzt. 

Der Wassergehalt des Alanns wird durch den Verlust 
ausgedrückt. Man kann ihn auch direct bestimmen durch 
vorsichtiges, sehr langes, zuletzt bis zum schwachen Glü- 
hen gesteigertes Erhitzen. 



1 6. Eisenoxyd - Ammoniak - Alaun *>, 

IW*S+FeS5+24Ö. 

In starker Glühhitze wird das Salz vollständig zersetzt 
und hinterlässt reines Eisenoxyd. 

Zur Bestimmung des Ammoniaks verfllhrt man wie in 
Nr. 6. und zur Bestimmung der Schwefelsäure wie in Nr. 3. 
Aus einer anderen Menge des in Wasser gelösten Sal- 
zes kann das Eisenexjd, zur Controle, durch Ammoniak 
gefällt werden. Das gefällte Hydrat wird gewaschen, ge- 
trocknet und geglüht 



17. Thonerde- Chrom- Alaun ••>, 

K8+H S5-h24M. 
All 

Die Schwefelsäure wird durch Chlorbarium gefällt wie 
in Nr. 3. 



♦) Man digerirt gepuWerten Roth- oder Brauneisenstein mit 
coocentrirter Schwefelsäure, löst das gebildete weisse schwefelsaure 
Salz in Wasser , mischt schwefelsaures Ammoniak hinzu , filtrirt 
und Mast kryaUHisiren. 

*) Man rermisclit 3 Th. feingeriebenes zweifach - chromsanrcs 
Kali mit 15 Th. Wasser, mischt allmalig, so dass keine ErfaiUung 
eintriU, 1 Th. conc. Schwefelsäure hinzu und leitet dann in die 
Flüssigkeit , indem man sie von Aussen abkühlt und nie über AO^ 
warm werden llsst, so lange sehwefligsaures Gas bis sie schwach 
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^ Aus der abfiltrirten Flüssigkeit wei'den Thonerde, Ghrom- 
oxyd nnd überschüssiger Baryt durch mit kaustischem ver- 
mischtes kohlensaures Ammoniak geftUt. Erst nach län- 
gerer Digestion wird der Niederschlag abfiltrirt und voll- 
kommen ausgewaschen. 

Die Flüssigkeit davon wird abgedampft, der Salmiak 
verdampft und das zurückbleibende Ohlorkalium im bedeck- 
ten Tiegel gelinde geglüht. 

Der gemengte Niederschlag wird getrocknet und ge- 
glüht und mit etwa dem doppelten Gewicht kohlensauren 
Natrons und eben so viel Salpeter im Porzellantiegel ge- 
schmolzen, wodurch alles Chrom in chromsaures Kali ver- 
wandelt wird. Dieses wird mit Wasser ausgezogen und der 
Bückstand von Thonerde und kohlensaurem Baryt vollkom- 
men ausgewaschen. 

Die Lösung des chromsauren Alkalis wird vorsichtig mit 
überschüssiger Salassäure und darauf mit etwas Alkohol ver- 
setzt und erhitzt, bis sie rein smaragdgrün geworden ist. 
Das Ghromoxyd wird dann noch heiss durch kaustisches 
Ammoniak geffiUt, gewaschen, getrocknet, geglüht und 
gewogen. 

Das Gemenge von Thonerde und kohlensaurem Baryt 
wird in Salzsäure gelöst, die Baryterde durch Schwefel- 
säure und die Thonerde nachher durch Schwefelammonium 
gefiült (S. Nr. 15). 



18. Phosphorsäure und Thonerde. 

1. Man löst die geglühte und gewogene phosphorsäu- 
rehaltige Thonerde in concentrirter Salzsäure auf, fügt so 

darnach riecht Nach eisiger Zeit bilden sieh darin OoUMer Ton 
reinem Chromalaun, die man für sich nehmen kann. Die Malter* 
lauge TermiBcht man mit dem gleichen Volum einer bei 40^ gcsit- 
tigten Löaung ron Thonerde -Alaun, worauf dann das gemischte 
Salz in helleren OclaSdern anschicsst. 

2* 
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viel Weins&nre länzu, dttfls bei baehheriger Übersättigimg 
init Ammoiiistk nidfts * gefüllt wird nnd niisdit dann Sahbiak 
und schwefeili^iire TVdkerde liSMti. Der N!)$dersclilag von 
phosphorsanrer Ammoniak-Talkerde iriifd dattn wie in Nr. 6. 
behandelt. Gewöhnlich enth&lt er ein w^Stiig llioiiKrde, die 
durch abermalige Auflösung, Vermi&chtuig mit Weinsäure 
tind Pälung mit Ammcnäik abgeschieden werden kann. 

2. Die durch Ammoniak geftllte {^eAphorsttu^htdtige 
Thonerde Vi^d in kaiuktischer Natronlauge gelOst, 'aus der 
verdftniiti^ IlSsung die I^OBphorsfture dureh CUorbarium 
oder'BaiTtwÄsisfer als phosphorsanrer Baryt gefilllt, das Ge-' 
men|fe 'Von IN'euem ' mit Natronlauge* Tei^taEt , damit bis nahe 
zum Sieden erhitzt tmd die Flüssigkeit, welche die Thon- 
erde e'nihlltt, aHDti*irt Letztere wfird dann, 'imdh' Sättigung 
des Alkalis mit Säure, wie m Nr. 15 geftlit 

Db'r' Baryt -^ledelrschlag wird &i SiQzSäure j^elöst und 
aüs^S^r Auflösung die Baryterde dttrch Schwefelsäure und 
na<^r ^die Pht>sphöV8ftuTe diirdi schwefelsaure Ta&erde 
lind A&nionictk gefkBt. 

3. 'Man löst äksn frisclrgeAtteen Thonetrde-Niedersdilag 
in der kleinsten erforderlichen Menge kaustischen Natrons, 
verdünnt, ' etl^M zum'Sil»de& und fügt eine Lösung von 
kies'äti)fturäm'^ati^n*^lÜ&istu,M9o laii]^ noch em Niedersdblag 
von Ueselsäüfer ' TUönerde ' ^^ntsteht. <3tdetst mischt man 
zur FäUung aller Kieselsäure concentrirte Salniiaklösung 
hinzu, erhitzt nochmals zum Sieden und filtrirt. Aus der 
Lösung wird die Phosphorsäure durch Ammoniak und Talk- 
erdesalz geftUt. 

Die kieselsaure Thonerde wird mit concentrirter Salzsäure 
zersetzt, die Masse im Wasserbade zur Trockne verdunstet, 
der Bückstand 'mit Salzsäure benetzt, mit Wässer dasThon- 
erdesab' ausgezogen und die. Thonerde durch kohlensaures 
Amfiionlak * geftüt. 

4. Die ^wogäne phosphorsäurehakige Thonerde wird 
in concentrirter Salpetersäure gelöst und in dieser' Lösung 
dann in der Wärme ein genau abgewogenes gleiches Ge- 
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wicht von reinevß Zinn (Stanniol) «¥|%elÖ8t Dio M^s^ wird 
dann mit Wasser verdünnt, zum Sieden erhitzt und das 
Zinnoxjd, welches alle Phq|Blior8äarQ aufg^nonunei» hat, 
abfiltrirt, gewaschen und gegliiht. Was es mehr wiegt, als 
es naqh der angeT^andte^^Zimpnenge if;^gen soUte, ist. Phos- 
phorsäure. Die Thpnerdi^ vird d/ipn, «jus dcjij Lösung duwh 
Schwefelanunonium gefHJlljt' 

Oder man versetsst die Aufljl}£f|mg^ ^ g||f^jl^pniau];^n 
Thonerde mit Zinnchlorid, erhitzt zxpxi Si^^l^undtfiÜlt di^ia 
alles Zinnoxyd mit alL^ PhosphorsÄui;^, durcj^ ijfjl^wefl^lsan: 
res Natron aus. — Die Oenauigl^eit die^ Methode ist 
noch nicht bestätigt. Bei Gegenwart von Eisenozyd würde 
ein Theil davon mit niederfallen. . 



19. Tkoimii^ nnA Eiß/rnox^i^ 

Dm» Qemeng^ It^eider iprir^ in ^i^dajsf^ Kofg^^, die 
meiste über^chüssiige SfiiVjce al^gedaoi]^ \^4 W^ ^^°\ t^er- 
schuss von r^er l^i^lQauge vpn;];u^^^49A^eapj\n^]p^ochep 
erhit^. Qier]i>ei irird ^le Thoi^^dQ AU%i?Ji$V9t4 ^ Sisen« 
ozyd bl^Vt dunkelbrsiun znrtf^)^. Di(^. I^$$(^g ynx^ abfil- 
trirt, mit Salzsäure übersättigt und ii/^ Thonei^4e d%^ ^UTch 
Schwefelammonium gefällt. 

Das Eisenoxyd, weil es. ]|^%l9^f4tig ist, ^^ ii^ ßatzsäure 
gelöst und durch Am^to^^ak wied^ gef^t. 

Diese Trennungs-M^thqde ist pi^ht sicher u^d meist bei 
einmaliger Behandlung ivic^t voUstl^^iS* ÜPS^^' 1?^ ^^ ^i® 
saure Lösung zum Sieden zu ^I^tzen, ?ur ßednptipn des 
Eisenoxyds zu Oxydul piit sphiprefljgsauren) If^t'^n Tssi YPT' 
setzen, mit kohlensaurem Natron zu neutralisiren und dann 
kaustische Natronlauge im Überschuss zuzusetzen und damit 
zu kochen, bis der Niederschlag schwarz und pulverig ge-' | 

worden ist. j 

Die Flüssigkeit whrd dann abfiltrirt, mit Salzsäure schwach 



1 
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übersättigt und die Thonerde durch Schwefelammonhun 

gefüllt. 

Eine andere Trennnngsmethode besteht darin, dassman 
über das geftllte und geglühte (Jemenge auf einem Por- 
zellanschiffchen in einem Ponsellanrohr bei staxker Glüh- 
hitae einen Strom von getrocknetem Wasserstoffgas leitet 
und die Masse un Oasstrom erkalten lässt. Schon aus dem 
Gewichtsverlust erf&hrt man die Menge des Eisenoxyds. 
Zur Controle wird aus der Masse das reducirte Eisen mit 
sehr verdünnter Salpetersäure ausgezogen und die zurück- 
bleibende Thonerde gewogen. 



20. Phosphorsäure und Eisenoxyd *>. 

Um PhosphorsSure von Eisenoxyd lu trennen, glüht 
man dasselbe mit dem gleichen oder mehrfachen Gewicht 
kohlensauren Kali-Natrons (Nr. 10), sieht die Masse mit 
Wasser aus, übersättigt mit Salzsäure, dann mit Ammoniak 
und föllt die Phosphorsäure durch schwefelsaure Talkerde. 
Das zurückbleibende Eisenoxyd enthält Alkali gebunden. 

Oder man I5st das phosphorsäurehaltige Eisenoxyd in 
Salzsäure, fällt mit Ammoniak, vermischt und digerirt die 
ganze« Masse mit überschüssigem Schwefelammonxum, so 
dass alles Eisenoxyd in Schwefeleisen verwandelt wird, und 
filtrirt die Flüssigkeit, wenn sie nicht mehr grün, sondern 
rein gelb ist, ab. Die Phosphorsäure wird daraus unmit- 
telbar durch schwefelsaure Talkerde gefällt. 

Zur genauen quantitativen Trennung von wenig Phos- 
phorsäure von vielem Eisenoxyd wird das Eisenoxyd in 

*) Zu Uebongsanaljsen bereitet roao phosphorsaures Eisenoiyd 
durch Fillong too Eiseoehlorid mit phosphoreaureoi Natron. Oder 
man bereitet ein Gemenge Ton Phosphaten durch Fillung der ge— 
mischleu Lösungen Yon Eilenchlorid, Cblorcaicium , Ghlormagne- 
sium und Manganchlorur, 
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Salzsäure aufgelöst, die Lösung zum Sieden erhitzt und so 
lange mit schwefligsaurem Natron versetzt, bis ihre Farbe 
hellgrün geworden, also alles Eisenoxyd in Oxydul ver- 
wandelt ist. Sie wird dann gekocht, bis sie nicht mehr 
nach schwefliger Säure riecht, mit kohlensaurem Natron 
neutralisirt und, zur Bildung von etwas Eisenoxyd, mit 
ganz wenig Chlorwasser versetzt, dessen Menge von der 
der vorhandenen Phosphorsäure abhängt. Hierauf wird sie 
mit einem TJeberschuss von essigsaurem Natron vermischt, 
wodurch das phosphorsaure Eisenoxyd sich als weisser Nie- 
derschlag abscheidet. Man setzt nun tropfenweise mehr 
Chlorwasser hinzu, bis die Flüssigkeit röthlich geworden 
ist, erhitzt zum Kochen, wodurch sich der Niederschlag an- 
sammelt, und filtrirt ihn ab. Aus dem Niederschlag zieht 
man die Phosphorsäure, wie oben mit Schwefelammonium aus. 
Oder man löst ihn in Salzsäure, kocht mit schweflig- 
saurem Natron, mischt Natronlauge im TJeberschuss zu, 
kocht, bis der Niederschlag in schwarzes Eisenoxyd-Oxy- 
dul verwandelt ist' und filtrirt dieses ab. Die Lösung wird 
mit Säure übersättigt und die Phosphorsäure dann wie oben 
gefällt. 



21. Eisenglanz y Fe, und Branneisenstein; fe^H'. 

Zur Bestimmung des Wassers werden ganze abgewo- 
gene Stückchen von Brauneisenstein im Platintiegel längere 
Zeit zum Glühen erhitzt. Decrepitirt das Mineral, so muss 
es zuvor fein gerieben werden. 

Zur Bestimmung des Sauerstoffgehaltes werden die ge- 
glühten Stückchen oder auch Stückchen von Eisenglanz in 
einer gewogenen Xugelröhre von schwer schmelzbarem Glas 
und mit möglichst kleiner Kugel abgewogen und in einem 
darüber geleiteten Strom von getrocknetem und arsenikfreiem 
Wasserstoffgas ao lange zum Glühen erhitzt, als noch Was- 
ser gebildet wird. Das, Erhitzen muss bei der höchsten 



24 

Temperatur gesehehen, die mit der Spirituslampe hervorzu- 
bringen ist, weil sonst das reducirte £i0^n' naöh dem Br- 
kalten an der Luft sich wieder oxjdiren und selbst ent- 
zünden kann. Am sichersten ist es diö Beduction in einem 
in ein Porzellänrohr gestellten Pörzellanscliiffcli^n mit An- 
wendung von Kohlenfeuer vonAmehmen. 

Das reducirte Eisen wird in Salzsäure äufgelbstl Kie- 
selsäure, die in vielem ]ärauneibenstein Enthalten ist, bleibt 
dabei zurttck und kann gewogen werden: 



22. läfagneteisenstein ^ / 

Zur Bestimmung der mit dem Eisen verbundenen Sauer- 
stofifmenge wird das Oxyd-Öxydul durch Wasserstoffgas re- 
ducirt wie in Nrl 21. 

Hat man bloss Eisenoxjd-Oxydful olme andere Bestand- 
theile, so findet man den ganzen Eisengehalt dadurch, dites 
man die Substanz in Salzsäure löst, etwas chlorsaures Kali 
zumischt und erhitzt, um alles Chlorfir in Chlorid zu ver- 
wandeln, und dann das Eisenoxyd durch Ammoniak fällt, 
auswäscht, trocknet, glüht und wägt. 

Sind andere Bestandtheile vorhanden, so ermittelt man 
die ganze Menge des Eisens auf folgende Weise: Die 
Substanz wird in einem Ueberschuss von Salzsäure aufge- 
löst, durch chlorsaures Kali alles Ühlorür in Öhlorid ver- 
wandelt und durch Kochen vollständig alles freie Chlor aus- 
getrieben. Die Lösung wird dann mit so viel Wasser ver- 
dünnt, dass sie über die Hälfte den Kolben anfüllt. Hier? 
auf bringt man einen blanken gewogenen Streifen von Ku- 
pferblech hinein, verschliesst den Kolben mit einem mit ei- 
ner engen Glasröhre versehenen Kork und erhitzt die Flüs- 
sigkeit zum Sieden. Man erhält sie darin so lange, bis die 



*) Von ihnlicber Zusammetiselzung ist der Glühspaha. 
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dnnkelbratme Farbe, die sie anfl&iglieh' amdttimti, in eine 
blass gelblicH' gHine übergegangen ist. Sie mtUßt nun, in 
Folge der Bildtmg von Eti|rferchlortlr, lA^'BiMfü sm Ghlo- 
rOr redncirt. Das Etid^ der OtasrOblie wil^ ämg[ luftdldit 
verscblosseü nnd die Flüssiglbeit eifvras ed^Mkm: gehftsen. 
Dann ftillt man d^ Kolben mit heissem- Wksse^ an^ giesst 
die Flüssigkeit vom' nttgelösteh Kaj^fer äb>, TTttwlit dieses 
zunächst mit verdünnter Satottm^, daatt' tHedezIlok mit 
Wasser a1&, nnd trocknet nnd! i^äigf ^. — E^ tH»rliltlt sieb 
das AtomgewicM des Efn^fers zM dem d%8 lüBifttis^ trie die 
aufgelöste Menge Kupfer zu der gesuchten ttenge des SisenB. 

Um direct den Gehalt an Eisenoxydul und Eisenoxjd 
in einer Verbindung zu bestimmen, muss dieselbe in Salz- 
säure löslich sein. Man verföhrt auf folgende Weise: 
Man löst die Substanz in einem mit Kohlensäuregas gefäll- 
ten, verschlossenem Gefäss in einem TJeberschuss von con- 
centri^er 8$Mn,wte auf, füfit i^ Geflksift fast gans «lit aus- 
gekochtem Wairser an, st^BC ef&etf geWi^g^tMti l[«^ferfirtrei- 
fen hinein tend stellt ei woM verseMeS)9^« kt Ifässm, das 
aUmffig ztcm Sieden erMteC iHrd, werauf wie oben vei^h- 
ren ttod gerechnet Irird. 

Oder di6 ftbgewog^e MhnUtm witd M eifte^ Hbscbe ge- 
geben, tetscläo^i^tf tM eiäcfM Köi4r, dflercb iretebe» eine 
ZuleTtüngs- imA AM^ffün^-B)^« «nd mmmitm eiM bis 
zum Soden führeüA« TfSe&ttfimfttfe gesteckt kt^ ttd die 
Flasche Tau SohlenSäuregäfif g^efÜHt. Dtm$h die Trichter- 
röhre wbrd alddaün Sti^äür^ feug^eben tiltd die Auiösong 
durch Wärfne uAtctfstützt^ itidcHn itiftn fortwährend das Gas 
durch den Apparat sti'öfneä lässt. Die Atiflösimg whrd als- 
dann duith diä T^chtöitöhx'e Init attsgeködttem Wasser 
verdünnt und hierauf äxmh dieselbe älhnälig mit Wasser 
zur Milch angerühüei* koM6tt§äuref BArJrt «Ugagosseil; hier- 
durch wird alles Eiseüojtyd gefdÜt^ Während ftUes Oxydul 
aufgelöst bleibt. Kachdetn die Flüssigkeit sieh klar abge- 
schieden hat, Wird sie durbh die AbleitttflgSröhre vom Nie- 
derschlage decanthirt, dieser lioehinals mit Wasser vermischt, 
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wieder klar decaathirt, imd der Niederschlag dann rasch 
auf ein Filtmm gebracht und rasch und unter Abhaltung 
der Luft yermittelst der Waschflasche mit ausgekochtem 
wieder erkaltetem Wasser ausgewaschen. 

Der eisenhaltige Niederschlag wird in yerdünnter Salz- 
säure gelöst, die Baryterde durch Schwefelsäure, das Ei- 
senoxyd dann durch Ammoniak ausgefHUt. 

Die Flüssigkeit, welche das Eisenoxydul enthalt,^ wird 
mit Salzsäure und chlorsaurem Kali versetzt, durch Ab- ^ 
dampfen concentrirt, die Baryterde durch Schwefelsäure und 
das entstandene Eisenoxyd durch Ammoniak gefällt. 



23. Spatheisenslein j 

FeC, häufig verbunden mit JCnC, CaC und MgC. 



I. Die beste Methode der Analyse, besonders anwend- 
bar bei nicht grossem Mangangehalt, ist folgende: Das ge- 
trocknete und abgewogene Mineralpulver wird in Salzsäure 
unter aUmäligem Zusatz von Salpetersäure oder chlorsaurem 
. Kali mit Hülfe von Wärme aufgelöst, so dass alles Eisen- 
oxydul sicher in Chlorid verwandelt wird. Die Lösung, die 
noch sauer sein muss, damit sich Sahniak bilden kann, wird 
verdünnt und allmälig so lange mit verdünntem Ammoniak 
neutralisirt, bis sie eine dunkel braunrothe Farbe angenom- 
men hat und eine kleine Menge Eisenoxydhydrat gefallt 
worden ist. Hierauf wird alles Eisenoxyd durch neutrales 
bemsteinsaures Ammoniak niedergeschlagen. Manganoxy- 
dul, Kalk und Talkerde bleiben aufgelöst. Das geüQlte 
bemsteinsaure Eisenoxyd wird rasch abfiltrirt, mit kaltem 
Wasser susgewaschen , getrocknet und in einem Porzellan- 
tiegel allmälig unter vollem Luftzutritt zum Glühen erhitzt, 
bis es in reines Eis^ioxyd verwandelt ist. 

Die davon abfiltrirte Flüssigkeit wird mit Salzsäure 
schwach sauer gemacht, zur Trockne verdunstet und bis 
zur Verflüchtigung der Ammoniaksalze erhitzt 
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Der Biickstand wird dann, unter Zusatz von etwas Salz- 
säure, in wenigem Wasser gelöst, die Lösung mit Cblorgas 
gesättigt und das Mangan durch Ammoniak als Oxydhydrat 
geHlllt. Die Flüssigkeit wird rasch davon abfiltrirt, so dass 
sich nicht kohlensaurer Kalk niederschlagen kann, und das 
ausgewaschene Oxyd nach dem Trocknen geglüht, wodurch 
es in braunes Oxyd-Oxydul verwandelt wird. 

Kalk und Talkerde werden dann aus der Flüssigkeit 
wie in Nr. 12 ausgeschieden. 

Oder man fallt aus der von Eisenniederschlage abfiltrir- 
ten Flüssigkeit das Mangan durch Schwefelammonium, filtrirt 
das Schwefelmangan rasch ab, löst es in Salzsäure, dunstet 
allen Schwefelwassersto£P ab und fällt es in der Wärme 
durch kohlensaures Natron als kohlensaures Manganoxydul, 
welches nach dem Glühen braunes Oxyd-Oxydul hinterlässt. 

Aus der vom Schwefelmangan abfiltrirten Flüssigkeit 
werden Kalk und Talkerde wie in Nr. 12 gefallt. 

II. Man verdünnt die saure Auflösung mit sehr vielem 
Wasser, neutralisirt sie allmälig unter beständigem Umrüh- 
ren bis zum Bothwerden mit kohlensaurem Natron und tropft 
dann von diesem, so lange mehr hinzu, bis alles Eisenoxyd 
ausgefällt ist. Die anderen Basen bleiben in der freien Koh- 
lensäure aufgelöst. Das Mangan wird dann am besten durch 
unterchlorigsaures Natron ohne Wärme gefällt. 

m. Bei grösserem Mangangehalt wird die Auflösung, 
die sicher alles Eisen als Chlorid enthalten muss und nicht 
zu sauer sein darf, allmälig mit kohlensaurem Baryt ver- 
setzt Hierdurch wird allein das Eisenoxyd gefällt. Nach- 
dem man einen kleinen Ueberschuss von Baryt zugesetzt 
und die Flüssigkeit gut damit umgerührt hat , wird sie ab- 
filtrirt. Der ausgewaschene Niederschlag wird in verdünn- 
ter Salzsäure aufgelöst, der Baryt durch Schwefelsäure und 
das Eisenoxyd dann durch Ammoniak gefällt 

Aus der Flüssigkeit , welche die drei anderen Basen 
enthält, wird zuerst der aufgelöste Baryt durch Schwefel*- 
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säure aasgeföUt, und snr Tnemumg der Basm dann ym in 
Nr. 12. vexMiiAni 

lY. Man verdämit' die wie in L erhaltene AnfliSsung, 
nentraÜBirt sie, bis sie tieFfaEMmroth geworden ist, mit koh- 
lensaurem Natron, vermisoht sie dann imt einer gesättigten 
Lösang von essigsMirem Nairon und erhitst «im Sieden. 
Hierdurch wird aUein daeBis^iiozyd nnd dieseis i9:oUständig 
gefiOlt 

Die abfiltrirte Flüssigkeit wii4 mit kohlensaurem Natron 
netitralisirt, mit nnterchlorigsanrem Natron (welches Natron- 
Bicarbonat enthält) yexwscht nnd bedenkt 24 Standen lang 
stehen gelassen, wodocch das Mangan als Ox^dhydi^ ^- 
fällt wird,, welches mun nach dem Glühen als Oxyd-O^- 
dnl wägjL 

Ans der dayon ahfiltrirten Flüssi^eit werden Kalk und 
Talkerde wie oben geschieden. 



24. Rasei^eisenstein ^ 

fe.mit Mn, AI, Ca,, Mg, Si, F, As. 

Soll nur der Eisengehalt bestimmt werden, so wendet 
man das Verfahren mit Kupfer wie beim Magneteisenstein 
an, oder man macht die Schmelzprobe. Die vollständige 
Analyse geschieht auf folgende Weise: 

1. Das bei 100^ getrocknete Mineral wird geglüht und 
dadurch der Wassergehalt bestimmt. 

2. Eine ungeglühte Portion ^ nur grdbUch zerrieben, 
wird in Salzsäure gelöst, im Wasserbade vollständig zur 
Trockne verduiistet, die Masse in schwacher warmer Salz- 
säure gelöst und Sand und Kieselsäure abfiltrirt Letztere 
kann nach dem Glühen und Wägen durch Kochen mit koh- 
lensaurem Natron vom Sand getrennt werden. 

3. Die salzsaure Lösung wird , zur Bednction des Ei- 
senchlorids ' zn Chlqrür und der Arsenifcsänre vi arseniger 
Säure, mit sohwefligsaurem. Alkali gekocht, bis sie nicht 
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mehr riecht und dann das Arsenik durch Schwefehrasser- 
gas ab 8<diwefiilarfeii£k geftllt Dieses endiiilt zuweilen et- 
was f KHipfer. 

«4. Die -riüsw^eit ^wird bis 2Ear vollsttodigen Veija- 
gimg des-SchwefelwasseMtoffs gekocht, mit kohlensaurem 
Natron ^eftUt, mit überschüssigem kavstiscbem Natron rer- 
setat wsd damit gekedit, bis der Niederschlag pulverig ge- 
worden ist. 

5. Die Flüssigkeit wird davon «bfiltcirt Sie enthält 
alle Tbeitferde «nd einen .Theü der Phosphorsäure, deren 
Trenna^ wie in Nr. 16 .geschieht. 

6. Der Niedevschlag, bestehend aas BisenozTd-Ozydul, 
kohlensaurem iliaaganoxydul, kohlensaurer .und phosphor- 
saurer 'Kalk- 'und Taikeiide, wird in heisser Salpetersäure 
getost, "^die'LSsufig so weit* wie. 'OM^lich mit kohlensaurem 
Natron neutralisirt, mit essigsauifem Natron vermisjcht und 
gekocht. Hierdurch wird alles Eisenoxyd -mit aller Phos- 
phorsäure abgeschieden. Zur Trennung beider wird der 
Niederschlag wie in Nr. 20 behandelt. 

7. Die abfiltrirte Flüssigkeit enthält das Manganozydul 
und die Kalk- und TalheMto, '■ die wie in Nr. 23 getrennt 
werden. 



'^5. '^ BM i w ef c fa a iiws^ K^feroaryd , 

Zur Aaalyee ist »das Salz durch ümkrystallisiren zu 
reinigen. 

Zor'BeBtimniung des Wassergehaltes wird eine abgewo- 
gene Menge «des tvocknen. und feingeriebenen Salzes so lange 
bei' ungefiihr 200^ erhitzt, bis es vollkommen weiss gewor- 
den! ist- und- nichts mehr an Gewicht verliert. 

•Ss' iHrd- hierauf . in Wasser gelöst und die Schwefelsäure 
durch OhtelNurium gefällt, .indem man so verfährt, wie in 
Nr. B: abgegeben ist. 
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Zur Bestimmung des Kupfergehaltes wird eine andere 
abgewogene Menge 8ak in der 50 bis lOOfachen Ctewichts- 
menge Wassers in einer Schale oder einem weithalsigen 
Kolben aufgelöst, zum Sieden erhitzt und das Kupferoxyd 
durch kaustisches Kali, welches in nicht zu grossem Über- 
sehuss asugesetst werden darf, gefüllt. Der brannschwarse 
Niederschlag wird abfiltrirt, mit heissem Wasser gewaschen, 
getrocknet und geglüht. 

Um den Sauerstoffgehalt im Kupferoxyd zu finden, füllt 
man eine frisch geglühte Portion in eine tarirte Kugelröhre, 
wägt sie und leitet dann über das Oxyd einen Strom von 
arsenikfreiem Wasserstoffgas, indem man die Kugel über 
der grossen Spnituslampe zum Glühen erhitzt Wenn sich 
kein Hauch von Wasser mehr bildet und das Oxyd voll- 
ständig zu reinem Kupfer reducirt ist, iHsst man es in dem 
Gasstrom erkalten und wägt, nachdem sich das Wasserstoff- 
gas in der Röhre gegen Luft ausgewechselt hat. 



25. Kupferkies ^ 

^ui^e. 

Das gepulverte Mineral wird in einem geneigt gehalte- 
nen Kolben nach und nach mit concentrirter Salpetersäure 
in kleinen Antheilen Übergossen und später damit so lange 
erwärmt, bis entweder alles aufgelöst ist oder bis die Me- 
talle nebst einem Theil des Schwefels aufgelöst sind und 
der unoxydirte Schwefel in ein rein gelbes Pulver oder in 
geschmolzene klare Tropfen verwandelt ist. Die Flüssigkeit 
wird dann mit Wasser verdünnt und im letzteren Falle von 
dem Schwefel abgegossen, der vollständig abgewaschen, in 
emem Porzellantiegel bei gelinder Wärme getrocknet und 
gewogen wird. Er wird dann verbrannt, zur Prüfung ob 
er nicht noch Metall oder Quarz ü. dgl. enthält. Ist er 
pulverfärmig, so muss er auf einem gewogenen Fütrum ab- 
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filtrirt, ausgewaschen und bei sehr gelinder Wanne getrock- 
net werden. 

Aus der abfiltiirten Lösung wird der in Säure verwan- 
delte Äntheil des Schwefels durch Chlorbarium geMLt und 
der schwefelsaure Baryt wie in Nr. 3. behandelt. Das 
Auswaschen mit heissem Wasser ist um so nöthiger, weil 
er salpetersauren Baryt mitgefUllt enthält. 

Um diess zu vermeiden kann man das Mineral auch in 
concentrirter Salzsäure tmter allmäligem Zusatz von Sälpe- 
tersäure oder von chlorsaurem Kali auflösen. 

Aus der vom Barytniederschlag abfiltrirten Lösung wird 
der überschüssige Baryt durch Schwefelsäure gefällt und in 
die flltrirte Flüssigkeit ein langsamer Strom von Schwefel- 
wasserstoffgas geleitet, bis sie darnach riecht. Das gefällte 
Schwefelkupfer wird rasch und ohnö Unterbrechung auf ei* 
nem getrockneten und gewogenen Filtrum abfiltrirt und mit 
schwefelwasserstoffhaltigem Wasser vollständig ausgewaschen. 

Es wird dann bei 200^ im Trichter getrocknet, gewo- 
gen, ein bestimmter Theil davon in eine gewogene Kugel- 
röhre gebracht, darin gewogen und in einem Strom von 
Wasserstoffgas erhitzt, bis es kernen Schwefel mehr ver- 
liert Es wird dadurch in Cu^S verwandelt, welches die- 
selbe Menge Metall enthält wie das Kupferoxyd. Das er- 
haltene Gewicht wird dann auf die ganze Menge von Schwe- 
felkupfer berechnet. 

Oder man lässt das Filtrum mit dem nicht gewogenen 
Schwefelkupfer «uf dem Trichter trocknen, löst das Schwe- 
felkupfer ab, schüttet es in ein Becherglas, verbrennt das 
Filtrum vollständig, gibt, die Asche .zu dem Schwefelkupfer 
und oxydirt dieses durch Königswasser, bis der Schwefel 
rein gelb abgeschieden ist. Aus der davon abfiltrirten Lö- 
sung wird das Kupferoxyd wie in Nr. 24 heiss durch kau- 
stisches Kali gefällt, geglüht und als Oxyd gewogen. 

Die vom Schwefelkupfer abfiltrirte Lösung, welche das 
Eisen als Oxydul enthält, wird in einem Kolben bis nahe 
zum Sieden erhitzt oder nöthigenfalls auch durch Eindam- 
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pfen concentrirt und wälireiid desaen nach und iiAch etwas 
chlorsanres Kali zugegeben, bis alles Eisenozy^iol .in OxjA 
verwandelt. .ist. £s wird hifxmf dnr^.kaostisqhes Ammo- 
niak geftllt, |p«w;a«iclM9n,,geti3Qctaftjipi4 g«M^ü^t. 

üngiaaqlitft ;der LttsUcbkdt des.Knpfiorqxyds ^ kajiati- 
sebem AmmoxMak.luum mß^ es dur^h ^sßB nicbt .yqm Ei- 
senoxjd genau tftxmwi, ..ifftil wt ,dHif^m.,^j;(;^t)i^ yiel 
Ktq^eroxyd, ^wuwgufihtour ,dwrch . , A ff W^ft^ i iwtr,ni^erfiillt. 



27. 'Zittkblende, 

ZnS. 

' Die . AuflöflUBg geaddeht ganz . so , ^^wae Mm Kupferkies 
angegeben ist' Aas Ifineral muss isehr fein ipenehan und 
die Säure .sehr eetteentrirt<.Bein. 

~ >^achdtei .manr^ie geUldete -SobwefebHure durch Chlor- 
barinm« Aui9efiiflt wbA den übersohiisaigen Baryt ^wieder ent- 
temt fast, (Hirird die Lösung. mit }<8chwefolwnsaersto%as ge- 
sättigt mr •iSliliuig.ieiaM tt£kp»<vTorkam»enden.iUfiinaai:Ge- 
lialtest^an KnpImrund^iKadmkim. Per i <Jbffli|iBlenanage>ra- 
achene -jJSiedQiiahlag^urirdcittt/ diBia^lRiteum .in<f8aIpetQiKri(nre 
gellhit, die JiiöauagiiniitibQBsehiisttgemKiJi uBdddaraaf::mit 
satitteL CyauraBSfiMt^ffisribire/veBsetzt, bis,si9h>der «JSieider- 
seUag wieder aufgelöst hat. Aus dieser Ldinng.irfm £ui- 
liwakupfer- -^ond 'fKaüumkadmium-Qjranär vvd d^ Kad- 
minm dmtA^8iAwMlmaaaatBU>S&i8,^fßälty oWJÜmnd das 
KupCsr- ran^elöst Jiteibt Diese Lösung i. Wird dmmnii^t Kö- 
m^BWMser gehooht nitfid. das Kupfisroxjd i,heißs,vduv6hi.Kali 
geftUt Die Behandlung des* Schwefelbidmiiws. .ai^he^ bei 

Zink und Kadmium. 

Die. .erstcu Fl<tosigjie^t , welche , 4^ . ^ppk .upd, ,ge.vö}wUch 

ein w;e^jgx.£is!9n..enth|llt,,.wird;zpm Sif|d#n eirl^l^t, .^f^tet- 

waa,iBÄtWchl(ffig«wtti^i9[.ÄI*^ y4^rw(Wi, , jjm. flae^^^^n höher 

zu« ozydiD^n,. jvnd,,49m mit conem, U^erivrtim»« vpn Jj^ftmo- 
niak yermiacht, bis alles. j2io]M^xyd.wi9d^.AU%Q}öst ,und das 
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Eisenoxyd gefallt ist, wekheii ausgewaschen und geglüht 
wird. Es kann so nicht gans frei von Zinkoxyd ehalten 
werden. 

Aus der abfiltrirten Lösung wird das Zink durch Behwe- 
felammonium gefidlt. Der Niederschlag darf nidit eher ab- 
filtrirt werden, als bis er sieb abgesetzt hat. Er wird unter 
Zusatz von etwas Schwefelammenium ausgewaschen und 
noch nass (sammt dem Filtrum) mit <)Qiiceatrirter Chlor- 
wasserstoffsftnre digerirt, die Lösung abfiltrirt und im Sie- 
den das Zinkoxyd durch k(^ensaures\Natron geflQlt. Nach 
dem Waschen und Trocknen wird der Niederschlag geglüht 
und als reines Zinkoxyd gewogen. 

Schärfer trennt man das Eisenosyd vom Ziokoxyd durch 
bemsteinsaures Alkali, indem man gana so wie in Nr. 23 
▼erf^Übrt, oder durch kohlensauren 9aryt (pag«37). Wollte 
maa die Lösung, wie man vorgeschlagen hat, mit essig- 
saurem Natron versetz^, wodurch Eisen und i^nk in 
essigsaure Salze verwandelt .werden, und dann Schwefel- 
wasserstoffgas einleiten, so wtirde, nicht lUlein das Zink, 
sondern auch das Eisen .gelMlt werden. 



2a Galmei, 

Der gemeine Galmei enthält meist kleine Beimengungen 
von EiBenoxydul, Manganoxydul, Bleioxyd, Kadmiumoxyd, 
Kalk- und Talkerde und Kieselsäure. 

Er wird in Salzsäure aufgelöst, zur Trockne verdunstet, 
die Masse mit starker Salzsäure digerirt, verdünnt, erwärmt 
und die Kieselsäure abfiltrirt. 

Die Lösung, die sauer sein muss, wird mit Schwefel- 
wasserstoffgas gesättigt und dadurch Blei und Kadmium 
gefällt. 

Der Niederschlag wird mit concentrirter ' Sälpetersäure 

3 
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tinter ZnlMgiing Ton Sdiwefelaftme oxydirt, mr Trocjme ver- 
dunstet und das schwefelsaure Kadminmoxyd vom schwe- 
felsauren Bleioxyd durch Wasser getrennt. (S. Blei und 
Wismuth.) 

Die vom Niederschlag abfiltrirte Lösung wird gekocht 
sur Austreibung des Schwefelwasserstoffs, und etwas chlor- 
saures Kali flsugesetat zur Oxydation des Eisenoxyduls. 
Eisenoxyd und Manganoxyd werden dann aus der flüssig- 
keii, die noch etwas freies Chlor enthalten muss, durch 
überschüssiges kaustisches Ammoniak gefüllt und wie in 
Nr. 23 getrennt 

Aus der abfiltrirten Lösung wird das Zink durch Schwe- 
felammonium ab Schwefelzink gefällt und wie in Nr. 27 be- 
handelt. Die Flüssigkeit wird vom Niederschlage rasch 
und möglichst vor Luftzutritt geschützt abfiltrirt und die 
Kalkerde durch oxalsaures Ammoniak, die Talkerde dann 
durch phosphorsaures Natron geflUlt. 

Besteht ein Galmei aus kohlensaurem und kieselsaurem 
Zinkoxyd, so kann man den relativen Gehalt approximativ 
dadurch finden, dass man das fein geriebene Mineral glüht 
und dann mit einem Gemische von kaustischem und koh- 
lensaurem Ammoniak digerirt, welches das an KohlenslUire 
gebunden gewesene Zinkoxyd auflöst, das- kieselsaure unge- 
löst lässt. 



29. Eisenvitriol mit Kupfer- und Zinkvitriol^ 

FeS mit CuS, ZnS und Ü. 

Die Lösung in Wasser wird mit Salzsäure stark sauer 
gemacht und dann durch Schwefelwasserstoffgas das Kupfer 
gefällt (S. pag. 31). 

Eisen und Zink werden dann wie in Nr. 27 getrennt 
und bestimmt. 

Auch kann man in der Lösung das Eisen mit unter- 
chlorigsaurem Natron höher oxydiren, sie dann mit kohlen- 
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saurem Natron neutralisiren, bis sie dünkelrotli geworden ist, 
mit essigsaurem Natron vermischen nnd kochen, bis alles 
Eisenoxyd geftllt ist. Indessen wird hierbei gewöhnlich 
eine kleine Menge Zinkoxyd mitgeflOlt. 



30. Messing. 

Man löst es in Salzsänre auf unter allmäliger Hinzu- 
fbgong von Salpetersäure, verdünnt und fällt das Kupfer 
durch Sehwefelwasserstoffgas (S. pag. 31). 

Aus der vom Schwefelkupfer abfiltrirten Lösung wird 
der Schwefelwasserstoff durch Sieden entfernt und das 
Zinkoxyd dann heiss durch kohlensaures Natron geflillt 
(S. pag. 33). 

Durch keinen Überschuss von kaustischem Kali kann 
Zinkoxyd vollständig von Kupferoxyd getrennt werden. 

Bei dem obigen Verfahren erhält man meist zu wenig 
Zink, weil ein Theil mit dem Schwefelkupfer gefällt wird. 
Genauer geschieht die Trennung, wenn man die verdünnte 
Auflösung des Messings mit Ammoniak neutralisirt und fe- 
stes SLalihydrat in kleinem Überschuss zusetzt, womit man 
die Flüssigkeit digerirt, bis sie farblos oder geruchlos ge- 
worden ist. Das Kupferoxyd wird dann abfiltrirt und mit 
heissem Wasser gewaschen. Aus der alkalischen Lösung 
wird das Zink durch Kochen mit kohlensaurem Natron oder 
durch Schwefelammonium gefällt. 

Zuweilen enthält das Messing Spuren von Zinn. Es 
wird dann in heisser Salpetersäure aufgelöst, wobei das 
Zinnoxyd (kupferhaltig) zurückbleibt 

Um einen häufig vorkommenden kleinen Bleigehalt zu 
finden, wird das durch Schwefelwasserstoffgas gefäQte 
Schwefe^pfer mit rauchender Salpetersäure oxydirt, die 
Masse zur Trockne verdunstet und in Wasser aufgelöst, 
wobei das Blei- als schwefelsaures Bleioxyd zurückbleibt. 

3* 
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Ist es mit Schwefel gemengt, so wird dieser weg- 
gebrannt. 

Oder man löst das Messing in Salpetersäure, mischt 
etwas Schwefelsäure hinzu, yerdmistet zur Trockne nnd be- 
handelt die Masse mit Wasser. 

Dnrch Erhitzen von Messing auf emem Porzellanschiff- 
chen in einem PorzeUanrohr bis zmn Bothgltihen in einem 
raschen Strom von Wasserstoffgas lässt sich alles Zink 
daraus verflüchtigen. 



31. Mangan-^ Elsen- nnd Zinkoxyd. 

Die Lösung, welche das Eisen als Oxyd enthalten muss, 
wird so. lange mit kohlensaurem Natron versetzt, bis ein 
bleibender Niederschlag zu entstehen anfangt, dann mit 
essigsaurem Natron vermischt und gekocht, wodurch alles 
Eisenoxyd gefällt wird.. 

Die abfiltrirte Lösung wnrd' mit noch mehr Essigsäure 
versetzt, und das Zink dann durch Schwefelwasserstoff 
gefällt. 

Das Mangan kann dann nach dem Neutralisiren durch 
unterchlorigsaures, oder in der Siedhitze durch kohlensaurea 
Alkali gefäUt werden. 



32. Kadmium und Zink. 

Die Leginmg beider wird in Salzsäure aufgelöst und 
durch die Lösung, die .bedeutend verdünnt und sauer sein 
muss, bis zur Sättigung ein langsamer Strom von Schwefel- 
wasserstoffgas geleitet, wodurch allein das Kadmium als 
gelbes Schwefehnetail gefUlt wird. Es wird auf einem ^- 
wogenen Filtrum abfiltrirt.und bei 100^ so lange getrocknet, 
bis es nichts mehr an Gewicht verliert. 

Sicherer ist es, dasselbe in Salzsäure oder Salpetersäure 
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anfsolösen und ans der Lösnng das Kadmioinoxyd durch 
kohlensaures Natron als weisses kohlensaures Sab zu füllen. 
Naeh dem Auswaschen und Trocknen wird es geglüht und 
dadurch in braunes Oxyd verwandelt. Von dem Filtmm 
muss vor dem Verbrennen der Niederschlag möglichst ab- 
genommen sein. 

Aus der vom Schwefelkadmium abfiltrirten Flüssigkeit 
wird durch Kochen der Schwefelwasserstoff ausgetrieben 
und noch heiss das Zinkoxyd durch kohlensaures Natron 
getaii. 

Auch kami man aus-^er gemeinschaftlichen Lösung von 
Zink und Kadmium letssteres durch kohlensauren Baryt 
fällen. 

Um beide Metalle approximativ zu trennen, versetdrt; 
man die Lösung mit überschttssigem Ammoniak, so dass 
sich alles klar auflöst, fügt dann gesättigte schweflige Säure 
hinzu und erhitzt zum Sied^ bis alle ttberschtlssige schwef- 
lige Säure abgedunstet ist. Hierdurch wird das Kadmium 
als weisses, krystaUinisches schwefligsaures Kadmiumoxyd- 
Ammoniumoxyd gefüllt, während das Zink aufgelöst bleibt. 



33. Bleiglanz ^ 

PbS. 



Li fein gmebenem Zustfmd in einer geräumigen Schaale 
allmälig mit rauchender Salpetersäure übergössen, kann er 
vollständig in weisses schwefelsaures Bleioxyd verwandelt 
werden, das man zur Sicherheit mit einigen Tropfen Schwe- 
felsäure* benetzt, glüht und wägt. 

Wird die Masse vor dem Glühen mit Wasser vermischt 
«nd abfiltrirt, so findet man in der Lösung nur Spilren 
von Blei. Enthielt der Bleiglanz Kupfer, Eisen, Silber, so 
findet man diese in der Lösung, die beiden ersteren durch 
Ammoniak, das letztere durch Salzsäure. 
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Wird Bleiglanz mit sohwächenur Salpeteninre oxydiri, 
80 bekommt man ein Gemenge von schwefelBanrem Blei- 
ozyd mit Schwefel nnd eine Lösnng von salpetersMirem 
Bleiozyd, ans der das Blei dnrch Schwefekänre oder voll- 
ständiger, nach dem Nentralisiroi mit Alkali, dnrch oxal- 
Banres Ammoniak gefMlt werden kann. Dnrch Brhitsen 
des getrockneten BQckstandes wird der Schwefel verflttch- 
tigt nnter Znrücklassnng des sehwefelsanren Bleioxyds. 

Dnrch Kochen > mit einer Lösnng von kohlensanrem 
Natron wird das schwefelsanre Bleioxyd in kohlensaores 
Sah verwandelt, nach dem. Auswaschen vollständig löslich 
in Salpetersäure« 

Das schwefelsanre Bleioxyd ist in grosser Menge lös- 
lich in einem Gemische von weinsanrem und überschüssigem 
kaustischen Ammoniak. Aus dieser Lösung kann es durch 
Schwefelammonium als schwanes Schwefelblei, oder durch 
chromsaures KaU als gelbes chromsaures Bleioxyd vollstän- 
dig geftUt werden. 



34. BleiweisS) 

2PbC + ^bÄ, 

häufig versetzt mit BaS, CaS, ÖaC oder l>b§. 

Beines Bleiweiss ist in verdünnter Salpetersäure voll- 
ständig löslich. Den Bleioxydgehalt bestimmt man duh;h 
Glühen, nachdem man es bei 100^ getrocknet hat. Um 
den Wassergehalt zu bestimmen, glüht man es, bei 100^ 
getrocknet, in einer Röhre, an die ein gewogenes Chlor- 
calciumrohr atigeftigt ist. Die zugleich weggehende Koh- 
lensäure bestimmt man aus dem Verlust. Zuweilen ent- 
hält es auch kleine Mengen von basischem essigsaurem 
Bleioxyd, erkennbar am Acetongeruch beim Glühen. 

Kreidehaltiges Bleiweiss wird ebenfalls, bis auf Spuren 
von Unreinigkeiten, vollständig von Salpetersäure aufgelöst« 
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Aus der verdiümten LöBimg mjci das Blei durch Schwe- 
felwasBorstoffgas geifilllt, das Schwefelblei auf einem gewo- 
genen Filtmm abfiltrirt, gewaschen, bei 100^ getrocknet 
und gewogen. — ' Aus der Lösung wird die Kalkerde, 
nach dem Nentralisiren mit Ammoniak, durch oxalsaures 
Ammoniak gefiült 

Bleiweiss, welches Schwerspath beigemengt enthalt, hin- 
terlässt diesen bei der Auflösung in Salpetersäure. Nach 
dem Auswaschen und Glühen wird er gewogen und wie in 
Nr. 14 analysirt« 

Ein Gypsgehalt bleibt bei der Auflösung in Salpeter- 
säure ebenfalls grossentheils zurück. Durch Kochen mit 
Vieler verdünnter Salpetersäure kann er vollständig aufge- 
löst und so auch von gleicheeitig vorhandenen Schwerspath 
getrennt werden. Seine Menge wird aus der Menge von 
schwefelsaurem Baryt besdinmt, die man durch Fällung dter 
Lösung mit Chlorbarium erhält. 

Schwefelsaures Bleiozyd würde ebenfaUs bei der Auf- 
lösung in verdünnter Salpetersäture zurückbleiben. Nach 
dem Auswaschen wird es durch Schwefelammonium schwarz; 
in weinsaurem Ammoniak mit überschüssigem Ammoniak ist 
es löslich. In einem Gemenge von schwefelsaurem Bleioxjd 
und schwefelsaurem Baryt könnte das erstere durch Dige- 
stion mit Schwefelammonium in Schwefelblei verwandelt 
und dieses dann mit concentrirter Salzsäure in Chlorblei 
verwandelt und mit Wasser ausgezogen werden. 



35. Pyromorphit, 
3Pb*P-i-Pb€l*). 

In manchen Varietäten ist das Chlorblei durch Chlor- 
calcium, in anderen ein Theil der Phosphorsäure durch 



*) Kann kfinstlich krjstaJIisirt erhallen werden, wenn man ein 
inniges Gemenge von t Tb. geschmolinem phoaphoraaurem Natron 
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Araenikslliire snbstitiiirt Die grünen Arten enthalten Spu- 
ren Ton Evenoxyd imd Ohromoxyd oder GbromBänre. 

Die kalkfreien Arten werden fein gerieben nnd in kau- 
stiflchem Kali aidjgelOtt. An» der Lösung wird das Blei 
durch Sehwefehunmoninm gefUlt, anf einem gewogenen 
FOtnun abfiltnrt, bei 100^ getrocknet nnd gewogen. 

Die abfiltrirte Lösung wird mit SalesKure übersättigt 
und dadurch das Scfawefelarsenik geftllt, welches, wie im 
Art. Kupfemickel angegeben ist, behandelt wird. 

Die yom Schwefelarsenik abfiltrirte Flüssigkeit wird 
durch Abdan^fen concentrirt, mit AnUmoniak übersättigt 
und die Phosphorsäure durch schwefelsaure Talkerde ge- 
flOlt. (S. Nr. 9). 

Der Chlorgehalt wird mit einer besonderen Portion be- 
stimmt, indem man .sie in Salpetersäure auflöst und das 
Chlor durch salpetersaures Süberozyd fiült. 

Zur Bestimmung des Kalkgehahs wird das Mineral in 
Salpetersäure gielöst und aus der Terdünnten Lösung das 
Blei durch Schwefelwasserstoffgas geftUt Die vomSchwe- 
felblei abfiltrirte Lösung wird mit Ammoniak neutralisirt 
und die Kalkerde durch oxalsaures Ammoniak gefällt. Die 
vom Niedersehlage abfiltrirte Flüssigkeit wird durch Ab- 
dampfen concentrirt, mit Ammoniak versetit und die Phos- 
phorsäure durch schwefelsature Talkerde gefällt. 

Die kalkfreien arseniksäurehaltigen Arten kann man 
auch auf die Weise analysiren, dass man sie; sehr fein ge- 
rieben, mit mäsig verdünnter Schwefelsäure digerirt, das 
meiste Wasser abdunstet, die Masse mit Alkohol yermischt, 
das schwefelsaure Bleioxyd abfiltnrt und mit Weingeist 
auswäscht. Aus der abfiltrirten Flüssigkeit wird der Alkohol 
abgedunstet, und in dieselbe, während man sie bis zu un- 



und 7 Th. Ghioirblei in einem Porzellaoüegel lUsaffloienschinilEt, 
die Masse sehr langsam bis ungefähr zum Schmelzpunkt des Chlor- 
bleis abkühlen iXsst and dann den noch flüssigen Theil Ton den 
Krjstallen abgicaat 
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gef&hr 500 erhitzt, Schwefelwa^serstoffgas gelöitet: Unter 
fortwKhrendem Einleiten lässt man sie erkalten, lässt sie, 
mit dem Gas gesättigt, 24 Stunden lang verschlossen stehen 
nnd filtrirt dann das gefällte SchSrefelarsenik ah. 

Die ahfiltrirte Flüssigkeit wird mit Ammoniak versetzt 
nnd dadurch das Eisen als Schwefeleisen gefällt, welches 
zuweilen eine kleine Menge Ghromoxyd enthalten kann. 

Die davon ahfiltrirte Flüssigkeit wird durch ABdainpfen 
concentrirt und die Phosphorsäure durch schwefelsaure 
Talkerde und Ammoniak gefällt. 

Zur Auffindung von Chrom digerirt man da» Mineral 
mit einem Gemische von concentrirter Salzsäure und Alko- 
hol und fällt -aus der abfiltrirten Lösung, nachdem nfan den 
Alkohol abgedampft hat, das Ghromoxjrd heiss durch kau- 
stisches Ammoniak. Es enthält dann etwas Phosphorsäure. 



36. Silber und Blei. 

1« Durch CupeOation. 

2. Die LösuBg der' beiden Metalle In Salpetm^änre 
wird mit vielem Wasser verdünnt, nahe zum Sieden erhitzt 
und das Silber durch Salzsäure als Chlorsilber gefällt. 
(Siehe Nr. 1). 

Aus der abfiltrirten, erkalteten Lösung, nachdem man 
die meiste Säure durch Ammoniak neutralisirt hat, wird 
das Blei durch Schwefelwasserstoffgas gefällt. 

B. Die verdünnte Lösung der beiden Metalle in Sal- 
petersäure wird mit verdünnter Cyanwasserstofibäure ver- 
setzt und dadurch das Silber als Cyansilber gefällt. Nach- 
dem es sich angesammelt und die Flüssigkeit sich geklärt 
hat, wird es auf einem bei 120^ getrockneten Filtnim ab- 
filtnrt, ausgewaschen, bei 120^ getrocknet und gewogen. 

Aus der abfiltrirten Flüssigkeit kann das Blei nach 
Neutralisirung der meisten freien Säure durch Schwefel- 
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Wasserstoff, oder nach dem Concentrir^i durch Abdampfen 
durch Schwefelsäure unter Znsatz von Alkohol gefällt werden. 

4. Oder man fiült die Lösung beider Metalle mit koh- 
lensaurem Natron in geringem Überschuss und digerirt den 
Niederschlag mit Cyankalium, wodurch das Sflber als Ka- 
liumsilbercjanlir aufgelöst wird, das Blei als kohlensaures 
Salz ungelöst bleibt Letzteres, weil es Alkali enthält, muss 
in Salpetersäure aufgelöst und durch Schwefelwasserstoff 
oder Schwefelsäure gefällt werden. Aus der Lösung des 
Silbersalzes wird durch Salpetersäure das Silber als Cyan- 
Silber gefällt. 

&. Man neutralisirt die Lösung yon Blei und Sflber in 
Salpetersäure mit einem Alkali, yermischt sie mit ameisen- 
saurem Alkali und erhitzt zum Sieden, wodurch alles Sil- 
ber reducirt gefällt wird. 



.37. Silber npd Kupfer, 

(Silbermünze, Arbeitssilber). 

Man löst in mäsig starker Salpetersäure, fällt das Sfl- 
ber aus der warmen Lösung durch verdtfamte Salzsäure 
unter starker Bewegung des Gemisches und behandelt das 
Chlorsflber wie. in Nr. 1. 

Aus der abfiltrirten Lösung wird 4<U3 Knpfsroxjd im 
Sieden durch kaustisches Kali gefäUt, ausgewaschen, ge- 
trocknet, geglüht und gewogen, nachdem man das Ffltrum 
ffir sich vollständig verbrannt hat. 

Enthielt die Legirung zugleich Oold, so bleibt dieses 
bei der Auflösung als braunes Pulver zurück. Bei sehr 
kleinen Mengen, wie z.B. in allen älteren Silbermiinzen, 
flltrirt man den geringen unlöslichen Blickstand ab, wäscht 
ihn vollständig aus, verbrennt das Ffltrum zu Asche und 
schmilzt diese mit etwas kohlensaurem Natron vorm Löth- 
rohr zusammen, wodurch, das Gold in kleinen Kügelchen 
zum Vorschein kommt.' ' 



Zur DarBteUnng von reinem Sflber fkUt man dasselbe 
aas der Anflösimg durch Salzsäiire oder Koehsalzlösimg, 
wäscht das Ghlorsflber vollständig ans, trocknet es nnd 
scbmilxt es in einer Porzellanschale zusammen. Anf die 
gesdmiolane Masse legt man ein Stück Zink, und giesst 
sehwadie Salzsäure darauf. Nach 24 Stunden ist das 
Chlorsilber vollständig reducirt. Man spült den leicht ab- 
lösbaren Silberkuchen ab, zerkrümelt ihn unter '\y asser zu 
feinem Pulver, digerirt dieses, zur Entfernung eines Zink- 
gehaltes, mit verdünnter Salzsäure, wäscht es vollständig 
aus und schmilzt es ^mit Borax zu einem Regulus zusammen. 

Oder man vermischt das trockne CUorsilber mit gleich 
viel wasserfreiem kohlensaurem Natron und schüttet dieses 
Glemenge in einen Tiegel, dessen Boden und Wände mit 
einer möglichst dicken Lage von kohlensaurem Natron über- 
kleidet sind. Dann erhitzt man längere Zeit nur bis zum 
gelinden Glühen, zuletzt bis zum Schmelzen des Silbers. 

Oder man vermischt das Chlorsilber mit ^ Colophonium, 
erhitzt gelinde bis zur gänzlioben Yerkohlung des Harzes 
und gibt dann, unter Zusatz von etwas Borax, stärkeres 
Feuer bis zum Schmelzen des Silbers. 

Weniger sicher ist es, das Chlorsilber, das hierzu frisch 
gefUk sein muss, mit starker Kalilauge zu kochen, wodurch 
es in schwarzes Oxyd verwandelt, oder mit Kalilauge und 
Zuckerlösung, wodurch es zu Metall reducirt wird. 

Die ursprüngliche kupferhaltige Lösung kann man auch 
mit Ammoniak im Überschuss versetzen und das Silber 
dann durch hineingestelltes Kupfer fällen; oder man kann 
in die mit übersdiüssigem Ammoniak versetzte Lösung 
schwefligsauxies Gas leiten und dadurch das Silber reducirt fUllen. 



38. . Gold und Kupfetr, 

(Münze, verarbeitetes Gold). 

1. Man löst die Legirung in einem (Gemische von Salz- 
säure und Salpetersäure auf, so dass- von letzterer keine 
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nnzerstört in der Lösmig bleibt, und erwännt mit ziige- 
mi0chter Oxalsäure, wodureb alles Gold metallisch gefUlt 
wird. Nach dem Auswaschen mid Trocknen wird es in 
einen Poraellantiegel geschüttet, das Filtram vollstiadig 
verbrannt und das 6old mit der Asche geglüht und gewo- 
gen. Ans der davon abfiltrirten Flflssigkeit wird das 
Knpfer durch Schwefelwasserstoffgas oder im Sieden durch 
kaustisches Kali gefiUlt 

2. Man ffillt das GU>ld zuerst durch eine Auflösung 
von reinem schwefelsaurem Eisenos^dnl und das Kupfer 
darauf durch Schwefelwasserstoffgas oder durch ein Stück 
blankes Eisen, welches man in die nicht zu saure und bis 
nahe nun Sieden erhitzte Lösung stellt. Das gefUlte 
Kupfer . wird nach dem Auswaschen und Trocknen durch 
Glühen an der Luft in Oxjd verwanddt 



39. Gold und Silber. 

1. Aus einer Legirung, die weniger als ungefähr 16 
Procent Silber enthält, nimmt Königswasser alles Gk>ld auf, 
und alles Silber bleibt als Chlorsilber zurück. Das Metall 
muss hierzu dünn ausgeschlagen angewandt werden. Durch 
Abdampfen entfernt man zuletzt möglichst alle Salpeter- 
säure und verdünnt dann mit Wasser zur vollständigen 
Abscheidung des Chlorsilbers. Aus der Lösung fällt man 
das Gold durch Oxalsäure oder durch schwefelsaueres Ei- 
senoxydul. 

2. Aus einer Legirung, die. über 80 Proc. Silber ent- 
hält, löst reine Salpetersäure alles Silber auf und lässt alles 
Gold ungelöst zurück. Sie muss ebenfalls dünn ausgeschla- 
gen sein. Das Silber wird durch Salzsäure gefällt. Das 
Gold wird nach dem völligen Auswaschen in Königswi^er 
gelöst, um es auf einen möglichen RückWt an Silber zu 
prüfen. 

3. Aus einer Legirung, die zwischen 15 und 80 Proc, 
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Sflber eüthüh, kaim nicht alles Silber dtirch Salpetersäure 
ausgezogen tmd nicht alles Gold durch Königswasser auf- 
gelöst werden, weil in letzterem sich das Metall mit einer 
dichten Lage toh Chlorsilber bedeckt Eine solche Legi- 
rong wird in einem Forzellantiegel mit dem Sfaohen. Ge- 
wicht reinen Blei's zusammen geschmolzen« Aqs diesem 
Gemische löst dann Salpetersäure alles Blei und Silber 
auf mit Zuriicklaasung von reinem Gold. 

Ans der vom Gold afafiltrirten Lösung wird das Silber 
durch Blausäure, oder, nachdem man sie bedeutend verdünnt 
und nahe zum Sieden erhitzt hat, durch Salzsäure gefUlt 

4. Legirungen von Silber und Gold können bei jedem 
Verhäitniss zwischen beiden durch concentrirte Schwefel- 
säure geschieden werden. Die dünn ausgeplattete Legirung 
wird in einer gerämnigelir Scbaale mit der Säure erhitzt, 
bis alle Gasentwickelung aufhört und die Säure zu ver- 
dampfen anfängt. Das gebildete schwefelsaure Silberoxyd 
wird dann in der hinreichenden Menge heisaen Wajsisers 
gelöst und die Lösung vom Gold abgegossen, welches zur 
Sicherheit noch einmal mit einer kleinen Menge Schwefel- 
säure erhitzt, dann vollständig gewaschen, geglüht und ge- 
wogen wird* 

5. Alle solche Legirungen können auch eben so zweck* 
massig durch Schmelaea mit zweifach -schwefelsaurem Kali 
■nalyart werdet». 

40, Amalgame. 

Die folgenden Amalgame können dadurch aaalyairt wer- 
den, dass man sie in einem Porzellantiegel ganz allmälig 
erhitzt, zuletzt zum Glühen, bis alles Quecksilber verflüch- 
tigt ist und Zinn oder Kupfer oxydirt sind. Zur sicheren 
Oxydation benetzt man zuletzt das Oxyd mit concentrirter 
Salpetersäure und glüht von Neuem. Das Silberamalgam 
hinterlässt metallisches Silber. Um auch . das Qnecksilber 
direct zu bestimmen, verfährt man auf folgende Art: 



1. Kupferamalg^am *). Man löst es in Königswasser 
anf, nentralisirt die Lösnng, jedoch nicht gans, mit Kali, 
fügt dann ameisensanres oder schwefl^anres Kali oder 
Natron hinzn nnd lässt dann das €kmische bei einer Tem- 
peratur von 60 — 60^ stehen. BUerdnrch wird alles Qaeek- 
sflber als CUorfir gefUlt Über 60^ würde anch Qneck- 
silber zu Metall redueirt werden. Das Qaeeksilberehlortir 
wird anf einem bei 100^ getrockneten nnd gewogenen Fll- 
tmm abfiltrirt, bei 100^ getrocknet nnd gewogen« 

Ans der abfiltrirten Flüssigkeit wird der Knpferoxyd 
bei Siedhitze dnrch kaustisches Kali gefiÜQt. 

2. Zinnamalgam (Spiegelbeleg). Es wird in Königs- 
wasser aufgelöst, die Auflösung mit Ammoniak in kleinem 
Überschuss und darauf mit überschüssigem Schwefelammo- 
nium versetzt und längere Zeit damit verschlossen digerirt 
Das gebildete Schwefelzinn löst sich auf, das Schwefelqueck- 
sOber scheidet sich schwarz ab, es wird auf einem gewo- 
genen Filtrum abfiltrirt, mit schwachem Schwefelanmionium 
gewaschen und bei 100^ getrocknet. 

Aus der Schwefelammoniumlösung wird das Schwefel- 
zinn durch verdünnte Salzsäure gefUlt, abfiltrirt, gewaschen, 
getrocknet und im Filtrum in einem Porzellantiegel unter 
Luftzutritt, anfangs bei sehr gelinder Hitze, geröstet, bis 
es in weisses Zinnoxyd verwandelt ist, mdem man woAeist 
in den glühenden Tiegel ein Stückchen kohlensaurem Am« 
moniak hält. 

Will man das Quecksilber allein bestimmen, so ftllt 
man es aus der Lösung des Amalgams in Königswasser 
durch Zinnchlorür, wie beim Silberamalgam. 



*) Dieses bei 100^ weiche, liei gewöhnlicher Tempertlnr fest 
und krjrsUllinisch werdende Amalgam wird erhalten, wenn man 
durch Eisen pricipilirtes Kupfer mit salpetersaurem Quecksilber- 
oijrdul benetzt und in einer erwärmten Reibscbaale nach und nach 
mit so viel Quecksilber zusammenreibt, dass das Amalgam die Gon- 
sislenz Toni Butter erlangt hat. 
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3. Silberamalgam*). Man löst es mit Hülfe von Wärme 
in Salpetersäure auf, so dass die Lösung alles Quecksilber 
sicher als Oryd enthält, verdünnt sie und fitllt das Silber 
durch im Überschuss zuges^t2ste Salzsäure. 

Die vom Chlorsilber abfiltrirte Flfissigkeit wird durch 
Abdampfen concentrirt und während dessen, zur Zerstörung 
aller Salpetersäure, concentrirte Salzsäure zugemischt. Das 
Quecksilber wird dann durch Schwefelwasserstoffgas gefällt 
und der Niederschlag bei 100<^ getrocknet. 

Oder man vermischt die Quecksilberlösung mit einer 
sauren Löstmg von Zinnchlorür und erwärmt bis nahe zum 
Sieden, wodurch alles Quecksilber metallisch geflült wird 
und sich als ein grauschwarzer Niederschlag oder in Ge- 
stalt kleiner Kugeln ansammelt. Man giesst die geklärte 
Flüssigkeit davon ab und übergiesst es mit concentrirter 
Salzsäure, wodurch es sich, namentlich beim Erwärmen, 
zu grösseren Kugeln vereinigt, die man abwäscht und in 
einem tarirten Gefäss über Schwefelsäure trocknet. 

Oder man neutralisirt die Lösung des Amalgames mit 
Kali, vermischt sie dann mit einem Überschuss von Cjan- 
Kalium (oder Blausäure und Kali) und fällt hierauf aus der 
Lösung der gebildeten Doppelcyanüre das Cyansilber durch 
Salpetersäure, trocknet es bei 100^ auf einem gewogenen 
Filtmm, und Wlt dann das Quecksilber durch Schwefel- 
wasserstoffgas. 

41. Gemenge von Quecksilberoxyd, Mennige und 

Zinnober. 

Durch Digestion mit verdünnter Salpetersäure wird das 
Quecksilberoxyd ausgezogen und ein Theil des Bleioxyds, 

*) Kiyttanisirt xn erhalten , wenn man in einer mäsig yerdänn* 
ten Lotung tou ulpetertaurem Silberoiyd eine kleine Menge 
Qaeckfiilber liegen Üsst, oder wenn man in die TermiBchlen Lösun- 
gen Tou salpelersaurem Silberoxjd und Quecksiliierosjrdul einen 
blanken dicken Kupferdrahl stellt 
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indem das Übrige, in farannes Snperoxjd verwandelt, mit 
dem Zinnober -ungelöst zurückbleibt. Dieser Rückstand 
wird auf einem gewogenen Filtmm gut ausgewaschen. 

Aus der Lösung^ die überschüssige Salpetersäure ent* 
halten mnss, wird das Blei durch überschüssig zugesetzte 
Schwefelsäure ausgefiillt, das Quecksilber nachher durch 
Schwefelwasserstoffgas oder durch Zinnchlorür, nachdem man 
sie zuvor durch Eindampfen mit concentrirter Salzsäure von 
Salpetersäure befreit hat. (Si^he Amalgame)* 

Das Gemenge von Zinnober und Bleisuperozyd wird 
auf dem Filtrum mit einem wannen Gemische von ver- 
dünnter Salpetersäure und wenig Oxalsäure übergössen und 
so das Superoxyd, tmter Kohlensäure-Entwickelung, aufge- 
löst. .Der Zinnober wird dann gewaschen, bei 100^ ge- 
trocknet und gewogen. 

Aus der Lösung wird das Blei durch Schwefelsäure, 
untisr Zumischung von etwas Alkohol, gefällt 

Um den Zinnober zu analysiren löst man denselben (in 
diesem Falle sammt dem Filtrum) in concentrirter Salz- 
säure unter allmäliger Hinzufügung von chlersaurem Kali 
auf, fällt aus der verdünnten Lösung die Schwefelsäure 
durch Chlorbarium, concentrirt sie dann und fällt hierauf 
das Quecksilber durch Zinnchlorür. 



42. Zinn und Knpfer, 

(Bronze, Elanonenmetall, Glockengut). 

1. Man oxjdirt die zerkleinerte Legirung mit starker 
Salpetersäure, dampft die meiste überschüssige Säure ab 
und verdünnt mit heissem Wasser, worauf das ungelöst 
bleibende Zinnoxyd abütrirt wird. Aus der Löeung wird 
das Kupfer bei Siedhitze durch kaustisches KaU gefällt. 

Enthält die Bronze zugleich Zink, Blei und Eisen, so 
wird das Blei durch Schwefelsäure, und das Kupfer durch 
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Schwefelwasserstoff gefÜUt Die vom Schwefelkupfer ab- 
filtrirte Flüssigkeit wird, zur hohem Oxydation des Ei< 
sens, mit Zusatz von etwas chlorsaurem ELali erhitzt und 
fas Eisenozyd durch überschüssiges Ammoniak gefallt..' 
Das Zinkoxyd bleibt in diesem aufgelöst und wird durch 
Schwefelammonium gefällt. Oder man verfahrt wie bei 
Nr. 27. 

2. Sicherer frei von anderen Metallen erhält man das 
Zinnoxyd, wenn man die Legirung in schwachem Königs- 
wasser löst, mit kohlensaurem Natron fiült, zum Sieden 
erhitzt, dann mit Salpetersämre sauer macht und. damit 
einige Zeit digerirt. Das Zinuoxyd wird hierbei abgeschie- 
den, Kupfer und andere Metalle aufgelöst. 

3. Sehr genau geschieht auch die Analyse durch Er- 
hitzen der Legirung -in einem Strom von getrocknetem 
Chlorgas, wobei Zinn und zum Theü Eisen als Chlorverbin- 
dungen verflüchtigt und in Wasser geleitet .werden, und 
Chlorkupfer, Chlorzink und^ Chlorblei zurückbleiben (S. 
Fahlerz): . 



43. Zinn und Blei, 

(Arbeitszinn, Schnellloth). 

Man oxydirt mit mäsig starker Salpetersäure, wobei 
das Ziim ak Oxyd ungelöst bleibt, welches, nachdem man 
die Masse zuletzt noch erhitzt und dann mit Wasser ver- 
dünnt hat, abfiltrirt, gewaschen, getrocknet und geglüht wird. 

Aus der abfiltrirten Flüssigkeit wird das Blei durch 
verdünnte Schwefelsäure gefällt. Die ganze Flüssigkeit mit 
dem Niederschlage wird dann bis zur Verjagung der Salpe- 
tersäure und anfangenden Verflüchtigung der Schwefelsäure 
abgd^ampft, der Eest mit etwas Wasser verdünnt und das 
schwefelsaure Bleioxyd auf einem bei 1200 getrockneten 
und gewogenen Filtmm abfiltrirt* und mit Weingeist ausge- 
waschen. Indessen kann man auch ein ungewogenes Fil- 
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trum anwenden, wenn man so viel wie möglich den ge- 
trockneten Niederschlag vom Filtrum ablöst tmd dieses vor- 
sichtig für sich verbrennt, so dass keine Keduction von Blei 
statt findet. (S. ferner Nr. 44). 



44. Wismüth, Blei und Zinn. 

Die Legirung wird mit mäsig starker Salpetersäure 
oxydirt, die Masse mit einem kleinen Überschusß von Am- 
moniak und daraof mit überschüssigem Schwefelammoniom 
vermischt und verschlossen damit eine Zeit lang digerirt. 
Hierbei wird allein das Zinn als Schwefelsalz aufgelöst. 
Die Lösung wird von den anderen Schwefelmetallen abfil- 
trirt und diese mit sehr verdünntem Schwefelammonium 
ausgewaschen und getrocknet. 

Aus der Lösung wird das Zinnsulfid durch verdünnte 
Salzsäure gefällt, abfiltrirt, gewaschen und geigrocknet. Es 
wird dann in einem Porzellantiegel mit dem Filtrum ^ an- 
fangs sehr allmälig und gelinde, nachher unter voUem Luft- 
zutritt bis zum Glühen erhitzt und so vollständig in Zinn- 
oxyd verwandelt. Zuletzt hält man, zur Austreibung von 
gebildeter Schwefelsäure, ein Stückchen kohlensaures Am- 
moniak in den Tiegel. 

Das Gemenge von Schwefelwismuth und Schwefelblei 
wird so vollständig wie möglich vom Filtrum abgelöst, die- 
ses für sich verbrannt und die Asche zu dem Niederschlag 
gegeben. Dieser wird nun in einer geräumigen Schaale 
mit concentrirter Salpetersäure oxydirt, zur Sicherheit noch 
etwas Schwefelsäure zugemischt und dann alle Salpetersaure 
abgedampft. Hierauf wird die Masse mit wenigem Wasser 
verdünnt und die Lösung von schwefelsaurem Wismuthoxyd 
vom schwefelsauren Bleioxyd abfiltrirt, dieses mit schwe- 
felsäurehaltigem Wasser gewaschen, getrocknet und geglüht. 
Aus der Lösung wird das Wismuthoxyd durch kohlen- 
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sanres Ammoniak im Überschuss gefallt. Zur vollständigen 
Abscheidnng desselben wird dfb Flüssigkeit eine Zeit lang 
digerirt und dann filtrirt Der Niederschlag wird ausge- 
waschen, getrocknet, so viel wie möglich vom Filtrum ab- 
gelöst und im Porzellantiegel geglüht, wodurch er zu gel- 
bem Wismuthoxyd wird. Das Filtrum wird für sich ver- 
brannt. 

Auf dieselbe Weise, als schwefelsaure Salze, werden 
Wismuth und Blei getrennt, wenn sie für sich mit einander 
legirt sind. 



45. Schweinfurter Grün, 

CnAc+3CuÄs. 

Mit kaustischer Kalilauge erwärmt, werden die Säuren 
ausgezogen unter Zurücklassung von rothem Kupferoxydul, 
indem ^ der arsenigen Säure in Arseniksäure verwandelt 
wird. 

Sättigt man die abfiltrirte Lösung mit Salpetersäure und 
tropft dann allinälig salpetersaures Silberoxyd hinzu, so 
wird zuerst rothbraunes arseniksaures und darauf gelbes 
arsenigsaures Silberoxyd gefttUt. 

Zur Trennung der beiden Säuren versetzt man die durch 
Salpetersäure übersättigte Lösung mit kaustischem Ammo- 
niak und darauf mit schwefelsaurer Talkerde, vermischt mit 
so viel Salmiak, dass Ammoniak nichts daraus fällt. Hier- 
durch wird alle Arseniksäure als arsemksaure Ammonium- 
oxyd-Talkerde gefällt. Nach 12 Stunden wird der Nieder- 
schlag auf einem getrockneten und gewogenen Filtrum 
abfiltrirt, mit verdünntem Ammoniak ausgewaschen und ge- 
nau bei 100^ getrocknet. Er ist dann Mg« »H* + As + H 
und enthält 62,9 Proc. Arseniksäure. — Ihn zu glühen 
ist nicht sicher, weil dabei Arsenik r^ducirt und verflüch- 
tigt wird. 
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Die vom Talkerde -Niederschlag abfiltrirte Flüssigkeit 
wird mit Salzsätnre sauer gemacht mid dtirch Schwefelwas- 
serstoffgas die arsenige Sftnre als. Schwefelarsenik gefKUt. 

Wird die Farbe mit einem Oemische von concentrirter 
Salzsäure und Alkohol digerirt, so entsteht eine Lösimg von 
Knpferchlorid und die arsenige Sänre bleibt als weisses 
Pulver zurück! 

Wird die Farbe längere 2ieit mit überschüsmgem Schwe- 
felammoninm digerirt, so wird das Kupfer als Schwefel- 
knpfer ungelöst abgeschieden, während alles Arsenik auf- 
gelöst wird und aus der abfiltrirten Lösung durch Salzsäure 
als Schwefelarsenik gefallt werden kann. 

Destillirt man die Farbe mit verdünnter Schwefelsäure, 
so geht die Essigsäure über, die mit Baryt gesättigt und 
als Salz dargestellt werden kann. Ihre genaue quantitative 
Bestimmung kann nur durch die organische Elementar- Ana- 
lyse geschehen. 



46. Arsenik und Blei. 

Man oxydirt die zerkleinerte Verbindung mit Salpeter- 
säure, verdampft die überschüssige Säure, neutralisirt mit 
Ammoniak und vermischt die gefäUte weisse Masse mit 
einem Uberschüss von Schwefelammonium, womit sie einige 
Zeit verschlossen digerirt wird. Die Lösung des entstan- 
denen Arsen^L-Schwefelsalzes wird dann auf einem gewo- 
genisn Filtrum vom Schwefelblei abfiltrirt, dieses mit schwa- 
chem Schwefelammonium, zuletzt mit Wasser, ausgewaschen, 
getrocknet und gewogen. 

Aus dtar Lösung wird das Schwefelarsenik durch ver- 
dünnte Salzsäure gefallt, durch gelinde Digestion der Schwe- 
felwasserstoff verdunstet, der Niederschlag abfiltrirt, gewa- 
schen, sammt dem Filtrum in einem Becherglas mit coli- 
centrirter Salzsäure übergössen und allmälig und unter ge- 
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linder Erwärmung chlorsaures Kali hinzugefügt, bis alles 
Arsenik und ein Theil des Schwefels oxydirt und aufgelöst 
ipt. Nach einiger Verdünnung mit Wasser wird die Flüs- 
sigkeit filtrirt, das Filtrum auisgewaschen und aus derselben 
dann die Arseniksäure wie in Nr. 45 durch Talkerdesalz 
und Ammoniak gefüllt. 



47. Arsenik und Zinn. 

Beide lassen sich nur auf folgende Weise scharf von 
einander trennen: 

Die fein zertheilte Verbindung wird in einem gewogei- 
nen Gefass* allmälig und vorsichtig durch darauf getropfte 
Salpetersäure oxydirt. Wenn sie in eine trockne weisse 
Masse verwandelt ist, giesst man mehr Salpetersäure hinzu 
und dampft dann die. Sämire im Wasserbade vollständig ab. 
Die bei 100^ getrocknete Masse wird gewogen. Man wägt 
dann einen bestimmten Antheil davon in einer Kugelröhre 
ab und leitet Schwefelwasserstoffgas darüber. Der eine 
abwärts gebogene Schenkel der Bohre taucht in kaustisches 
Ammoniak in einem kleinen Kolben. Wenn der Apparat 
mit Gas gefüllt ist, erhitzt man die Masse anfangs gelinde, 
dann stärker, bis sich Schwefelarsenik und Schwefel zu 
sublimiren anfangen ^ die sich in dem Ammoniak auflösen. 
Wenn sich kein neues Sublimat mehr bildet, lässt man 
den Apparat erkalten und schneidet damr das Stück Glas- 
röhre, in dem sich noch ungelöstes Sublimat befindet, von 
der Kugel ab. Man legt es in erwärmte Kalilauge, worin 
es sich leicht axiflöst, und fügt diese Lösung zu dem Schwe- 
felammonium. Diese ganze Flüssigkeit wird dann vorsichtig 
mit Salzsäure übersättigt und dadurch das Schwefelarsenik 
gefällt. Ohne es abzufiltriren versetzt man die Flüssigkeit 
mit geriebenem chlorsauren Kaii und erwärmt, bis nur rei- 
ner Schwefel übrig ist, den man abfiltrirt. Aus der Lösung 
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wird dann die Axseniksäure dnrch Ammoniak nnd schwe- 
felsaure Talkerde wie in Nr. 46 gefällt. 

In der Kugel ist alles Zinn als schwarzbraunes Schwe- 
felzinn enthalten, aber mit yariirenden Mengen von Schwe- 
fel, daher sich der Zinngehalt nicht unmittelbar durch Wä- 
gung finden lässt. Man schüttet es darum in einen tarirten 
Poizellantiegel aus, benetzt es mit Salpetersäure und glüht 
bei Luftzutritt, bis es in weisses Zinnoxyd verwandelt ist, 
welches gewogen wird. Die geftmdenen Mengen von Zinn 
und Arsenik werden dann auf die ganze Menge der oxy- 
dirten Masse berechnet. 

Auch kann man das arsenikhaltige Zinn, fein zerklei- 
nert, in einem Porzellantiegel mit der 5 fachen Menge koh- 
lensauren Natrons und eben so viel Schwefel über der Spi- 
rituslampe zusammenschmelzen, die Masse dann in Wasser 
lösen und aus der sehr verdiinntei^ Lösung beide Schwefel- 
metaUe durch verdünnte Salzsäure fällen. Nachdem durch 
gelindes Erwärmen aller SchwefelwasserstofiP ausgetrieben 
ist, wird der röthlichbraune Niederschlag auf einem gewo- 
genen Piltrum abfiltrirt, gewaschen und bei 100® getrock- 
net, worauf ein bestimmter Theil davon auf die oben an- 
gegebene Weise in Schwefelwasserstoffgas erhitzt wird. 



48. Tartarus stibiatus^ 

KTr+SbTr + 2H. 

Bei 100^ verliert das zerriebene Salz den Wassergehalt. 

Das Salz wird in ungefähr der 300 fachen Menge war- 
men Wassers gelöst und die Lösung mit Schwefelwasser- 
stoffgas gesättigt. Zur besseren Abscheidung des Schwefel-, 
antimons fügt man zuletzt noch etwas Salzsäure hinzu. Man 
filtrirt dann das Schwefelantimon, wenn die Flüssigkeit klar 
geworden ist, auf einem gewogenen Filtrum ab, wäscht es 
vollständig aus, trocknet es bei 150^ und wägt es. In die- 
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sem Falle kann man daraus nnmittelbar den Antimongehalt 
berechnen. 

Die. davon al^ltrirte Flüssigkeit wird znr Trockne ver- 
dunstet, die Salzmasse bis zur vollständigen Yerkohlung der 
Weinsäufe erhitzt, die Kohle mit verdünnter Salzsäure di- 
gerirt, abfiltrirt und. vollständig ausgewaschen. Die Auflö- 
simg wird abgedampft und das zurückbleibende Ghlorkalium 
in einem bedeckten Tiegel gelinde geglüht und gewogen. 

Der G-ehalt an Weinsäure folgt aus der Differenz. Di- 
rect kana er nur durch eine organische Elementar -Analyse 
gefunden werden. 



» 49. Antimon und Blei. 

Man oxydirt die zerkleinerte Verbindung mit Salpeter- 
säure, mischt Ammoniak in kleinem Überschuss hinzu und 
darauf überschüssiges gelbes Schwefßlammonium, womit man 
die Masse eine Zeit lang verschlossen digerirt, bis sie voll- 
kommen schwarz geworden ist. Man verdünnt sie und fll- 
trirt das Schwf felblei auf einem getrockneten und gewogenen 
Filtrum ab, wäscht es mit verdünntem Schwefelammonium, 
zuletzt mit reinem Wasser vollständig, aus, trocknet es bei 
1500 und wägt es. 

Aus der Lösung, welche das Schwefelantimon enthält, 
wird dasselbe durch verdünnte Schwefelsäure gefällt und 
die Flüssigkeit so lange an der Luft stehen gelassen, bis 
der meiste Schwefelwasserstoff abgedunstet ist. Der Nie- 
derschlag wird dann auf einem getrockneten und gewogenen 
Filtrum abflltrirt, vollkommen gewaschen und so lange bei 
100^ getrocknet, bis sein Gewicht constant bleibt. 

Da man nicht mit Qewissheit seine quantitative Zusam- 
mensetzung wissen, und er ausserdem beigemengten freien 
Schwefel enthalten kann, so muss er analysirt und entwe- 
der sein Schwefel- oder sein Antimon-Oehalt bestimmt werden. 

Zur Bestimmung des Schwefelgehalts wird eine bestimmte 
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Menge vom Filtnim genommen, und in einem Kolben sehr 
allmälig und yorsichtig mit coTncentrirter Salpetersäure 0x7- 
dirt. Darauf wird concentrirte Salzsäure zugemischt, und 
digerirt, bis alles Antimon und aller Schwefel aufgelöst 
sind. * Sogleich hierauf mischt man so viel WeinsStoe hin^, 
dass die Lösung dann ohne Trübung mit Wasser verdünnt 
werden kann. Sollte sich Schwefel unoxydirt abgeschieden 
haben, so müsste dieser auf einem gewogenen Filtrum ab- 
filtrirt werden. Aus der verdünnten Lösung wird dann die 
Schwefelsäure durch Chlorbarium gefUlt und der Nieder- 
schlag mit heissem Wasser gewaschen. Die daraus berech- 
nete . Schwefel- und folglich Antimon -Menge wird dann auf 
die ganze Menge des erhaltenen Schwefelantimons berechnet. 

Zur directen Bestimmung des Antimons wird ein abge- 
wogener Theil des ganzen Niederschlags in eine gewogene 
Kugelröhre gebracht und darin in einem darüber geleiteten 
Sttom von Wasserstoffgas erhitzt, anfangs sehr gelinde , zu- 
letzt bis zum Schmelzen des Antimons, dessen Schwefel 
dabei vollständig weggeführt wird. 

Oder man leitet durch die Bohre einen Strom von luft- 
freiem Kohlensäuregas und erhitzt darin den Niederschlag, 
bis er keinen Schwefel mehr verliert^ und in schwarzes 
Schwefelantimon verwandelt ist. 



50. Bournonit^ 

€u5 Sb + 2Pb5 Sb. 



Das gepulverte Mineral wird diurch allmälige und vor- 
sichtige Zumischung von concentrirter Salpetersäure oxydirt, 
die Masse dann mit Ammoniak und hierauf mit gelbem 
Schwefelammonium vermischt und verschlossen digerirt. Es 
wird dann wie in Nr. 49 weUer verfahren. 

Das abfiltrirte Gemenge von Schwefelkupfer und Schwe- 
felblei wird auf dem Trichter getrocknet, so viel wie mög- 
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lieh Tom Filtrum abgelöst, dieses verbrannt und die Scbwe- 
felmetalle dann in einer SchaaXe mit allmälig angetropfter 
rauchender Salpetersäure oxydirt. Es wird hierauf noch et- 
was Schwefelsäure zugemischt, alle Salpetersäure abgedampft 
und aus der Masse das schwefelsaure Kupferoxyd durch 
Wasser ausgezogen. Das schwefelsaure Bleioxyd wird ge- 
waschen, getrocknet und geglüht. Aus der Auflösung wird 
das Kupferoxyd im Sieden durch kaustisches Kali gefällt. 

Diese Methode ist nicht ganz genau, weil sich mit dem 
Schwefelantimon etwas Schwefelkupfer im Schwefelammb- 
nium auflöst und auch das schwefelsaure Bleioxyd nicht 
ganz unlöslich ist. Richtiger erhält man seine Menge, wenn 
man vor der Ausziehung des schwefelsauren Kupferoxyds 
mit Wasser alle freie Schwefelsäure abdampft. 

Eine genauere Methode für die Analyse desBoumonits 
ist die beim Fahlerz beschriebene mit Chlor. 



51. Zinkenit*^9 
Pb'ib. , 

Den Schwefelgehalt findet man aus. dem Verlust, den 
die Verbindung erleidet, wenn man sie in einer Kugelröhre 
in einem Strom von WasserstofEgas erhitzt, indem aller 
Schwefel als SchwefelwasserstofFgas weggeführt wird und 
Pb Sb zurückbleibt. 

Den relativen Blei- und Antimongehalt bestimmt man 
wie in Nr. 49. 

Zur directen Bestimmung des Schwefels wird die fein- 
geriebene Verbindung mit 3 mal so. viel chlorsaurem Kali 



*) Äholiche Verbindaogen sind der Plagionil. Jamsonil, di^ 
Federerz. Der Zinkenit ist leicht künstlich zu erhallen durch Zu- 
sammenschmelzen von 7^ Th. Schwefelblei mit U Tb. schwarzem 
Schwefelantimoo in einem Glasröhr, 
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und darauf mit 3 mal so viel kohlensaurem Natron ver- 
mischt und in einem Platintiegel anfangs allmälig, zuletzt 
bis zum Glühen und zur vollständigen Zersetzung des Chlor- 
säuren Kalis erhitzt. Aus der Masse werden dann die 
8alze durch Wasser ausgezogen, der Rückstand vollständig 
ausgewaschen, die Lösung mit Salzsäure schwach übersättigt 
und die Schwefelsäure durch Chlorbarium gefällt. 



52. Berthierit, 

Fe Sb. 

Die fein geriebene Substanz wird mit Salzsäure und 
chlorsaurem Kali oxydirt, bis der abgeschiedene Schwefel 
rein gelb ist, und die Lösung dann mit etwas Weinsäure 
vermischt. Sie kann hierauf ohne Fällung des Antimons 
mit Wasser verdünnt werden. Nachdem man den Schwefel 
auf einem getrockneten Filtrum abfiltrirt, gewaschen und 
bei 100^ getrocknet hat, wird aus der Lösung die gebildete 
Schwefelsäure durch Chlorbarium gefallt und der schwefel- 
saure Baryt mit heissem Wasser gewaschen. 

Nachdem durch Schwefelsäure daö überschüssig zuge- 
setzte Barytsalz entfernt ist, wird durch die Flüssigkeit ein 
Strom von Schwefelwasserstoffgas geleitet und dadurch das 
Antimon gefällt. (Vergl. weiter Nr. 49). 

Aus der abfiltrirten Lösung wird das Eisen durch 
Schwefelammonium gefallt. Nachdem sich das Schwefel- 
eisen durch längere Digestion abgeschieden und die von 
fein suspendirtem Schwefeleisen anfanglich grünlich gefärbte 
Flüssigkeit entfärbt hat, wird der Niederschlag abfiltrirt, mit 
Schwefelwasserstoffwasser mittelst der Waachflasche einiger- 
maassen ausgewaschen und im Trichter getrocknet. Hier- 
auf wird er mit dem Filtrum in einem Porzellantiegel bis 
zur Verkohlüng des Papiers erhitzt, dann mit Königswasser 
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das Eisen aufgelöst, dieses durch Ammoniak gefällt und 
nach dem Glühen als Oxyd gewogen. 



53. Rotligiltigerz *>, 

Lichtes, Ag'As, dunkles, Ag'&b. 

1. DünklQs. Ztu* Bestimmung des Schwefelgehaltes 
schmilzt man eine abgewogene Menge des Minerals in einer 
Kngelröhre über der grossen Spiritoslampe in einem Strom 
von trocknem Wasserstoffgas, so lange noch die Bildung 
von Schwefelwasserstoffgas bemerklich ist. Es wird hier- 
durch aller Schwefel als solches weggeführt. Auch erkennt 
man die Beendigung der Zersetzung daran , dass • zuletzt 
eine Art Silberblick eintritt und das entstandene Antimon- 
silber als vollkommen blank geschiAolzene, bewegliche Kugel 
zurückbleibt. 

Man lässt die Bohre langsam erkalten, wagt und setzt 
sie dann mit einem Chlorentwickelungs - Apparat in Verbin- 
dung, indem man das Antimonsüber in dem Chlorstrom so 
lange geschmolzen erhält, als sich 'hoch Chlorantimon v^- 
flüchtigt und bis reines geschmolznes Chlorsilber zurückge- 
blieben ist. Man verfährt dabei wie beim Eahlerz angege- 
ben ist. 

Auch kann man das Antimonsilber durch Salpetersäure 
oxydiren und dann Silber und Antimon durch Schwefelam- 
monium trennen,. wie b^i Antimonblei (Nr. 49).' 



*) Diese Verbin düngen sind leicht künstlich zu erhallen durch 
Zasammenschmelzen der Bestandtheilei Die antimoDhaltige 'erhält 
man durch Zusammenschmelzen von 46,5 Th. Schwcfelsilber mit 
22 Th. schwarzem Schwefelantimon in einem Tiegel unter einer 
Decke Ton Rochsalz; die arseuikhaltige durch Zusammenschmelzen 
Ton 23 Th. Schwefelsilber .und 7,5 Th. gelbem Schwefelarsenik, oder 
Ton 40,5 Th. Silberpuher, 12 Th. Schwefel und 9.4 Th. Arsenik 
in einer unten zugeschmolzenen Glasröhre. Die Vereinigung ge- 
schieht unter Feuererscheinung. 
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2. Lichtes. In WasserstotPgas geschmolzen, verliert 
es allen Schwefel und alles Arsenik, jedoch ist die gänz- 
liche Austreibung des Arseniks in einer Glasröhre kaum 
möglich. Per Versuch müsste in einem Porzellanrohr mit 
Anwendung eines in dasselbe gestellten Porzellanschiffchens 
geschehen. In einer gewissen Periode bläht sich die ge- 
schmolzene Masse plötzlich zu einem voluminösen blasigen 
Blech auf, aus dem die letzten Antheile Arsenik nur lang- 
sam weggeführt werden. 

Die Analyse des lichten Bothgiltigerzes kann femer 
durch Auflösen in concentrirter Salpetersäure geschehen. 
Man setzt die Digestion fort, bis aller unozydirte Schwe- 
fel mit rein gelber Farbe abgeschieden ist, verdünnt dann 
mit heissem Wasser, filtrirt den Schwefel ab, dessen ganze 
Menge hier aus dem Verlust bestimmt werden kann, wenn 
man nicht das umständliche Verfahren wie beim Kupferkies 
(p. 30) anwenden will, fallt das Silber durch Verdünnte 
Salzsäure (S. Nr. 1), flltrirt die Flüssigkeit ab, concentrirt 
sie durch Eindampfen, indem man zur sicheren Oxydation 
alles Arseniks zu Arseniksäure noch etwas Salzsäure oder 
chlorsaures Kali zusetzt, und fällt dann die Arseniksäure 
durch schwefelsaure Talkerde und -Ammoniak (S. Nr. 45). 

Oder man vermischt das sehr fein geriebene Mineral 
mit dem 5 fachen Gewicht eines Gemenges von gleichen 
Theilen Salpeter und kohlensaurem Natron und schmilzt 
das Gemenge in einem Platintiegel, auf dessen Boden mau 
zuvor eine Lage kohlensaures Natron gelegt hat, zusammen. 
Die Masse wird darauf in heissem Wasser aufgelöst, das 
Silber abfiltrirt, gewaschen, geglüht und gewogen. Die 
Auflösung wird mit Salzsäure übersättigt, darauf mit Am- 
moniak versetzt und die Arseniksäure durch schwefelsaure 
Talkerde geföUt. Der Schwefelgehalt ergibt sich aus dem 
Verlust , wenn man ihn nicht vorher als schwefelsauren 
Baryt fällen will, wobei er, wegen des Gehaltes an salpe- 
tersaurem Baryt, sehr sorgfältig mit heissem Weisser aus- 
gewaschen werden müsste. 
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Beide Verbindiingen kann man auch mit grosser Sicher- 
heit durch Ghlörgas analjsiren, wie beim Fahlerz beschrie- 
ben ist. 

Hat man ein Gemenge von lichtem und von dunklem 
Rothgiltigerz en analysiren, so wird zur Trennung von' Ar- 
senik und Antimon wie in Nr. 55 verfahren. 



54. Zinn Tiiid Antimon. 

Man löst die abgewogene Verbindung in Salzsäure un- 
ter allmäligem Zusatz von Salpetersäure auf und stellt . in 
die Lösung reines Zinn, mit dem sie längere Zeit erwärmt 
wird, bis alles Antimon gefallt ist. Es wird auf einem 
gewogenen Filtrum abfiltrirt, gewaschen, bei 100^ getrocknet 
und gewogen. Die Zinnmenge folgt aus der Differenz. 

Um beide Metalle direct zu bestimmen, wird die mög- 
lichst zerkleinerte Verbindung in einem Becherglase mit 
starker, reiner Salpetersäure oxydirt, die Masse zur Trockne 
verdunstet, gelinde geglüht und in einem Silbertiegel mit 
einem grossen Üterschuss von Natronhydrat zusammenge- 
schmolzen. Nach dem Erkalten wird die Masse mit Was- 
ser aufgeweicht, mit Wasser in ein Becherglas ausgespült 
und die Flüssigkeit mit •}■ ihres Volumens an starkem 
Alkohol vermischt. Hierbei scheidet sich das antimonsaure 
Natron unlöslich ab, während das zinnsaure sich nebst dem 
gebildeten kohlensauren und dem überschüssigen Natron- 
hydrat in dem schwachen Weingeist auflösen. Nachdem 
sich die Flüssigkeit vollstäudig geklärt hat, wird der Nie- 
derschlag abfiltrirt und zuerst mit einem Gemische von 
gleichen Volumen Alkohol und Wasser, zuletzt mit noch 
stärkerem Alkohol ausgewaschen. . 

Die alkalische Lösung wird bis zur Verjagung des Al- 
kohols erhitzt, mit Wasser verdünnt, mit verdünnter Schwe- 
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felsäore übersättigt und das Zinn dann dnrch Schwefelwas- 
serstoff gefällt. Das Schwefelzinn wird hierauf wie in Nr. 44 
in 'Zinnoxyd verwandelt. 

Das antimonsaure Natron wird grossentheils vom Filtmm 
genommen nnd anf dieses ein Gemische von Salzsäure und 
Weinsäure gegossen, welches man zu dem abgenommenen 
Thefl fiiessen lässt. Nachdemi das Salz vollständig darin ge- 
löst und das Filtrum ausgewaschen ist, wird das Antimon 
durch Schwefelwasserstoffgas gefallt. In dem Niederschlage 
wird der Antimongehalt wie in Nr. 49 bestimmt. . 

Auch kann man das antimonsaure Natron atif einem 
gewogenen Filtrum abfiltriren, bei 100^ trocknen und einen 
bestimmten Theil davon in einem Porzellantiegel mit Sal- 
miak vermischen und glühen, wodurch alles Antimon ver- 
flüchtigt und das Salz in Chlomatrium verwandelt wird. 
Man wiederholt diese Operation mehrere Male bis man ein 
constantes Gewicht erhält, worauf man aus der Menge des 
Chlomatriums die des Antimons berechnet. 



55. Arsenik und Antimon. 

Sind beide allein mit einander verbunden, wie im gediegen 
Arsenik, so kann man sie dadurch vollständig von einander 
trennen, dass man die Verbindung in einer Kugelröhre in 
einem Strom von trocknem Kohlensäuregas erhitzt, wodurch 
alles Arsenik weggeführt wird und alles Antimon zurückbleibt. 
Erhitzt man zu stark, so würde auch etwas Antimon ver- 
flüchtigt werden. 

Hat man beide Körper, wie es häufig der Fall ist, als 
Schwefel-Verbindungen mit einander gemengt, so kann man^ 
sie, wenigstens approximativ, durch Digestion mit concen- 
trirter Salzsäure trennen, welche das Schwefelantimon auf- 
löst und das Schwefelarsenik ungelöst lässt. Wenn letzte- 
res rein gelb geworden ist, wird die Flüssigkeit mit Wein- 
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säure nnd darauf mit Wasser versetzt und das Schwefel- 
arseidk abfiltrirt und ausgewaschen. Es wird mit Salzsäure 
und chlorsaurem Kali oxjdirt und die Arseniksäure durch 
schwefelsaure Talkerde und Ammoniak gefallt (S. Nr. 45). 
Das Antimon wird durch Schwefelwasserstoffgas gefallt. 

Oder man vermischt das Gemenge der beiden Schwe- 
felverbiQdungen mit dem 6. fachen Gewicht eines Gemenges 
von 4 Th. salpetersaurem und 2 Th. kohleni^aurem Natron 
und erhitzt die Masse in einem Silbertiegel allmäUg so lange^ 
bis sie vollkommen weiss geworden ist. Sie wird dann mit 
Wasser digerirt, welches das Antimon als antimqnsaures 
Natron ungelöst lässt. Basselbe wird abfiltrirt, mit schwa- 

chem Weingeist gewaschen und geglüht. Es ist NaSb. 
Durch wiederholtes Glühen mit Salmiak kann alles Antimon 
daraus verflüchtigt und das Salz in Chlomatrium verwandelt 
werden. 

Die Auflösung, welche das arseniksaure Natron nebst 
den anderen Salzen enthält, wird mit Salpetersäure ^über- 
sättigt, mit Ammoniak versetzt und die Arseniksäure durch 
schwefelsaure Talkerde gefällt. 

Die schärfste Trennungsmethode ist folgende: Die Ver- 
bindung wird durch Königswasser oder Salzsäure und* chlor- 
saures Kali vorsichtig oxydirt, die Masse mit Weinsäure 
und viel Salmiak und darauf mit Ammoniak im Überschuss 
versetzt, wodurch Alles klar aufgelöst werden muss. Aus 
dieser Lösimg wird dann die Arseniksäure durch schwefel- 
saure Talkerde gefällt (S. Nr. 45). 

Die vom Niederschlage abfiltrirte Flüssigkeit wird mit 
Salz&äure sauer gemacht und das Antimon durch Schwefel- 
wasserstQffgas gefällt. 

Oder man oxydirt die arsenik- und antimonhaltige Ver- 
bindung mit Königswasser oder Salzsäure und chlorsaurem 
Kali. Enthält sie andere, durch Schwefelwasserstoffgas fäll- 
bare Metalle, so wird die Masse mit Ammoniak neutralisirt 
und mit überschüssigem gelbem Schwefelammonium digerirt, 
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um dadurch Arsenik und Antimon auszuziehen. Aus der 
abfiltrirten Lösung werden beide durch verdünnte Schwefel- 
säure gefallt, auf einem gewogenen Filtrum abfiltrirt und 
bei 100^ getrocknet. 

Oder es wird die Auflösung in Königswasser, wenn 
keine durch Schwefelwasserstoff fallbaren Metalle vorhanden 
sindy mit Weinsäure versetzt, mit Wasser verdünnt, bis 60^ 
erwärmt und Arsenik und Antimon durch Schwefelwasser- 
stoffgas gefällt. Die bis zum Erkalten mit Gas gesättigte 
Flüssigkeit lässt man wenigstens 24 Stunden ^ang bedeckt 
stehen, lässt dann das überschüssige Qaa abdunsten, filtrirt 
den Niederschlag auf einem, gewogenen Filtrum ab, wäscht 
ihn aus, trocknet ihn bei 100^ und wägt ihn. 

Dann schüttet man einen abgewogenen Antheil davon 
in ein Becherglas, übergiesst ihn mit concentrirter Salzsäure, 
in der man zuvor mit Hülfe gelinder Wärme etwas chlor- 
saures Kali aufgelöst hat, und oxydirt ihn unter weiterem 
Zusatz von chlorsaurem Kali, bis aller unoxydirte Schwefel 
mit rein gelber Farbe abgeschieden ist. Die Masse wird 
dann mit Weinsäure versetzt, mit Wasser verdünnt und der 
Schwefel auf einem getrockneten Filtrum abfiltrirt und ge- 
wogen. Aus der abfiltrirten Flüssigkeit wird die Schwefel- 
säure durch Chlorbarium gefallt und die Schwefelmenge 
des schwefelsauren Baryts zu der ersten Schwefelmenge 
addirt. 

Ein anderer Theil des Schwefelwasserstoff-Niederschlags 
wird in. einer Kugelröhre abgewogen und in einem darüber 
geleiteten Strom von Wasserstoffgas erhitzt, wodurch Schwe- 
fel und Arsenik weggeführt werden und das Antimon allein 
zurückbleibt, welches man wägt, nachdem man aus dem 
Bohr das Sublimat von Arsenik und Schwefelarsenik durch 
gelindes Erhitzen in dem G-asstrom ausgetrieben hat Die 
Arsenikmenge ergibt sich aus der Differenz. Die gefund.enen 
Resultate werden dann auf die ganze Menge des Schwe- 
felwasserstoff-Niederschlags berechnet. 

Endlich ao kann man auch Antimon und Arsenik da- 
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durch von einaudier trennen, das8 man sie, als trockne 
Schvefelmetalle, mit dem 12 fadien Gewicht eines Gemen- 
ges von 3 Th. trocknemr kohlensaurem Natron und 1 Th. 
Cyankalium innig vermischt und dieses Gemenge in einer 
Röhre in einem langsamen Strom von getrocdknetem Koh- 
lensäuregas erhitzt, wobei alles Arsenik reducirt wird und 
sich als Metallspiegel sublimirt, während das Antimon JA 
der Masse bleibt. 



56. Arsenik; Antimon und Zinn. 

Die möglichst zertheilte Verbindung wird vorsichtig mit 
starker und reiner Salpetersäure oxydirt, die Masse zur 
Trockne verdunstet und. in einem Silbeftiegel mit der 8 fa- 
chen Menge Natronhydrats geschmolzen, nachdem man das 
Abdampfgefäss mit Natronlauge ausgespült, diese mit in den 
Tiegel gegeben und darin zuvor zur Trockne verdunstet 
hat. Die geschmolzene Masse wird mit heissem Wasser 
aufgeweicht, mit Wasser verdünnt und •}• des Volumens an 
starkem Alkohol zugemischt. Unter öfterem Umrühren lässt 
man die Masse 24 Stundeh. lang stehen, filtrirt dann das 
antimonsaure Natron ab, wänoht es zuerst ,mit einem Ge- 
mische von 2 Vol. Wasser und 1 Vol. Alkohol, nachher 
mit einem Gemische aus gleichen Volumen und zuletzt mit 
einem Gemische von 3 Vol. Alkohol und 1 Vol. Wasser aus, 
indem man jedesmal einige Tropfen kohlensaures Naitroh 
zusetzt. Das ausgewaschene Salz wird wie in Nr. 54 be- 
handelt. 

Die davon abfiltrirte alkalische Flüssigkeit wird mit 
Salzsäure übersättigt, wodurch ein voluminöser Nicfderschlag 
von arseniksaurem Zinnoxyd entsteht. Ohne ihn abzufil- 
triren sättigt man die Flüssigkeit mit Schwefelwasserstoffgas, 
wodurch er sich in ein dunkelbraunes Gemenge von Schwe- 
felzinn und Schwefelarsenik verwandelt, und lässt die Flüs- 
sigkeit 24 Stunden lang bedeckt stehen. Der Niederschlag 

5 
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wird alsdann auf einem gewogenen Filtrnm abfiltrirt nnd 
bei 100^ getrocknet. Die Trennung des Zinns nnd Arse- 
niks geschieht hierauf wie in Nr. '47 durch Erhitzen in 
Schwefelwasserstoffgas. 

Auch könnte man eine abgewog^ie Menge yoni ganzen 
Niederschlag mit ungef^Uir -dem 12fachen Gewicht eines 
Gemenges von 3 TL kohlensaurem Natron und 1 Th. Cj- 
ankalium yermischen und in einem bedeckten Porzellantie- 
gel bis zur Verflüchtigung allen Arseniks erhitzen. Bei 
Behandlung des Bückstandes mit Wasser würde das Zinn 
metallisch reducirt zurückbleiben. — Oder man könnte 
das Gemenge in einer längeren Glasröhre in einem lang- 
samen Strom von Kohlensäuregas erhitzen und so das Ar- 
senik im Bohr subliinirt erhalten. Zur vollständigeren Con- 
densation könnte man in die Bohre eine gewogene BoUe 
von feinem Kupferblech legen und diese an einer Stelle 
zum Glühen erhitzen, um Arsenikkupfer zu bilden. 



57. Fahlerz , 

(€u, Ag, Fe, Zn, Hg,)* (Sb, As). 
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Nicht alle Fahlerze enthalten alle die obigen Bestand- 
theile ; einzelne derselben können ganz fehlen und sie kön- 
nen sich überhaupt in den verschiedenen Arten in varüren- 
den Mengen vertreten. 

Die Analyse geschieht am besten durch gelindes Er- 
wärmen des Minerals in getrocknetem Chlorgas, wodurch 
Schwefel, Arsenik, Antimon, Quecksilber und ein Theil des 
Eisens als Chloride verflüchtigt werden, und Kupfer, Silber, 
Zink und ein Theil des Eisens in Chlormetalle verwandelt 
zurückbleiben. 



Die obige Abbildung zeigt ilie Einrichtung des zu sol- 
chen Analysen dienenden Apparates. Das Chlorgas wird, 
zur Trocknung, zuerst durch einen kleinen Cylinder mit con- 
centrirter Schvefelsänre und von da durch das an ein h5l- 
zemeB Stativ befestigte Chlorcalciomrohr geleitet 

Das Mineral, fein gerieben, wird in der Kugebröhre ab- 
gewogen. Diese ist am besten mit zwei Engebi versehen, 
nm in der zweiten die Hanptmenge des sich bildenden 
Snhliinats anfznnehmen und dadurch eine VerBtoptimg der 
BUhre zu verhüten. 

Das abwärts gebogene Ende des Bohrs ist vermittelst 
eines guten Korks oder eines umgelegten Kautschnckiohrs 
in die zur. Condensation der fltlcbtigen I^odncte bestimmte 
3 kugelige Eöhre oder Vortage gesteckt. Das andere Ende 
dieser letzteren ist mit einer kleinen Ableitungsrohre ver- 
sehen, die das ÜberschfisBige Chlorgas in eine kleine FUsche 
mit Alkohol ßlhrt. - 

Die 3 kugelige Vorlage wird, wenn Antimon vorhanden 
ist, um dessen Fällung zu verhindern, nicbt mit reinem 
Wasser, sondern mit einem Gemische von schwacher Salz- 
sSure und Weins Surelösnng gefüllt, ad daas dasselbe unge- 
taiir bis zu ^ in die beiden oberen Kugeln zu stehen kommt, 
wozu ungefithr 50 Grm. erforderlich sind. Bei dieser Ein- 
richtung kann die Flüssigkeit in keinem der Schenkel eine 
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gewisse Höhe Übersteigen, sonctem muss, bis zu einer ge- 
wii^sen Höhe emporgehoben, wieder zurückfliessen. 

In Ermangelung einer solchen Kugelvorlage kann man 
eine zweihalsige Flasche anwenden, ton der Einrichtung 
wie Figur zeigt. Der senkrechte Schenkel der Kugelröhre 

mit dem Mineral reicht bis dicht 
an die Oberfläche des vorge- 
schlagenen Säuregemisches, nicht 
in dasselbe, weil die Flüssigkeit 
sonst, bei der raschen Absorp- 
tion des Chlorgases, in die Ku- 
gelröhre zurücksteigen könnte. 
Die durch den zweiten Hals ge- 
steckte Ableitungsröhre ist oben 
zu ^ner Kugel erweitert, unten schief abgeschliffen und 
taucht nur so weit in die Flüssigkeit ,. dass diese nur bis in 
die Kugel emporgedrückt werden kann und dann wieder 
zurückfliesst. An diese Röhre wird eine andere rechtwin- 
kelige angebunden, durch die das überschüssige Gas in Al- 
kohol geleitet wird. 

Es ist gut^ die KugebÖhre mit dem Mineral nicht eher 
an den Chlorapparat anzubinden, als bis aus diesem die 
meiste atmosphärische Luffc ausgetrieben ist. 

Die Zersetzung der Fahlerze findet schon b«fi gewöhn- 
licher Temperatur imter starker Erhitzung statt und vollen- 
det sich von selbst. Erst wenn die Kuger wieder fast er- 
kaltet ist, erwärmt man dieselbe mit der sehr kleinen Flamme 
einer Spirituslampe, um die entstandenen flüchtigen Froducte 
von den nicht flüchtigen abzusublimiren und in die zweite 
Kugel ssu treiben. Es ist nicht wohl möglich; alles Eisen- 
chlorid zu verflüchtigen und man hört mit dem Erhitzen 
auf, sobald nur noch Dämpfe von diesem erseheinen. 

Das Chlorgas darf, namentlich zuletzt bei der Absubli- 
mimng, nur in einem langsamen Strom ^sugeleitet werden, 
weil sonst Dämpfe der flüchtigen Froducte unabsortert durdi 
die Vorlage gehen könnten. 
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NaGlidem das fiöhrensttfeck zwinelieiiL deil beiden Kugeln 
rein geworden und der Apparat erkaltet ist, . schneidet man 
mit Hülfe eines Feilstrichs und einer Sprengkoble die Bohre 
aswischen den beiden Kngeln durch und versehliesst . da3 
Ende mit der Sublimatkugel mit einer darüber gestülpten, 
unten zugeschnM^zenen und inwendig mit Wasser befeuch- 
teten» kurzen Bohre. So lässt man diesen Theil des Ap- 
parates zusammengefügt wenigstens 24 Stunden lang stehen, 
damit das Sublimat allmälig Feuchtigkeit, anziehe und sich 
nicht, wie es sonst tbun und dadurch Verlust veranlassen 
würde, bei der nachherigen Aufl^ung in Wasser erhitze. 
Es wird hierauf in wenigem Wasser, dem man etwas Salz- 
säure und Weinsäure zugemischt hat, aufgelöst, die Bohre 
rein ausgespült und die Lösung mit der in der Vorlage 
vereinigt Sollte die Flüssigkeit durch abgeschiedene an- 
timonige Säure trübe sein, so erwärmt man gelinde, um 
sie aufzulösen. Sollte sich Schwefel unoxydirt abgeschieden 
haben, so muss dieser afafiltrirt werden. 

1. Analyse d«s fixen Bückstandes. Die Kugel 
mit demselben wird in ein Becherglas mit verdünnter Salz- 
säure gestellt und damit digerirt, bis sich der Inhalt, mit 
Ausnahme des Ohlorsflbers, aufgelöst hat. Dieses wird 
abfiltrirt und wie in Nr. 1 behandelt Wäre Chlorblei 
vorhanden, wie bei der Analyße des Boumonits, so müsste 
es mit Anwendimg einer grösseren Menge Wassers au%e- 
löst werden. In diesem Falle muss auch der Kugelinhalt 
sehr vorsichtig erhitzt wetden, damit sich nicht Chlorblei 

mit verflüchtige^ 

In die Auflösung wird dann ein langsamer Strom Schwe- 
felwasserstofijgas geleitet und dieselbe damit vollständig ge- 
sättigt. Das gefUlte Schwefelkupfer wird wie in Nr. 25 
behandelt, oder wie in Nr. 50, wenn es Blei enthält. 

Die vom Niederschlage abflltrirte Lösung, die einen 
Theil des Eisens und, wenn man nicht zu stark erhitzt hat, 
alles Zink enthält, wird zum Sieden erhitzt, zur höheren 
Oxydadon des ersteren mit etwas chlorsaurem oder unter- 
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chlorigsatirem Alkali versetzt und Eisen und' Zink dann 
wie in Nr. 27 getrennt und bestimmt. 

2. Analyse der flüchtigen Produete. DieAuf- 
lösung derselben enthält das Quecksilber, das Antimon, das 
Arsenik, einen Theil des Eisens und den Behwefel Üieils 
als Schwefelsäure, theils unoxydirt abgeschieden. 

Die Schwefelsäure kann mit CUorbarium gefüllt und 
der überschüssige Baryt dann wieder durch Schwefelsäure 
entfernt werden. 

Allein viel bequemer ist es, zur Bestimmung des Schwe- 
felgehaltes eine besondere Menge des Minerals zu nehmen. 
Man vermischt es, sehr fein gerieben, mit der 3 fachen 6e- 
^ wichtsmenge sehr fein geriebenen chlorsauren Kali's und 
darauf mit eben so viel trocknem kohlensauren Natron , und 
erhitzt das Gemenge ganz allmälig in einem Platintiegel, 
dessen Boden man zur Vorsicht mit etwas kohlensaurem 
Natron bedeckt hat, zuletzt bis zur Zersetzung allen chlor- 
sauren Kalis. Nach dem Erkalten wird die Masse mit 
Wasser behandelt, die Lbsung abfiltrirt, mit Salzsäure schwach 
übersättigt und die Schwefelsäure durch Chlorbarium ge- 
fällt wie in Nr. 3. 

Zur Bestimmung der anderen Bestandtheile wird die 
Auflösung der flüchtigen Chlorverbindungen bis zu ungefähr 
60^ erwärmt xmd bis zum Erkalten ein langsamer Strom 
Schwefelwasserstoffgas eingeleitet. Damit vollständig ge- 
sättigt, lässt man sie bedeckt 12 Stunden lang stehen und 
filtrirt dann den Niederschlag, der aus Schwefelquecksilber 
Schwefelarsenik und Schwefelantimon best4ht, auf einem 
getrockneten und gewogenen Filtrum ab. Nachdem man 
ihn mit Schwefelwasserstoffwasser ausgewaschen hat , nimmt 
man ihn, ohne das Filixum zu verletzen, von diesem ab, 
spritzt dieses möglichst ab und übergiesst ihn mit concentrir- 
tem Schwefelammonium, womit man ihn so lange bedeckt 
digerirt, bis alles Schwefelarsenik oderSchwefelantitnon aufge- 
löst und das Schwefelquecksilber rein schwarz geworden ist. 
Es wird dann nach dem vollständigen Erkalten auf dem 
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früher angewandtea Filtnun abfiltrirt, anfangs mit verdünn- 
tem Schwefelammonium, zuletzt mit reinem Wasser ausge- 
waschen, getrocknet und gewogen. 

Aus der Schwefelammonium -Lösung werden Schwefel- 
arsenik und Schwefelantimon durch überschüssig zugesetzte 
verdünnte Schwefelsäure gefUUt und beide wie in Nr. 55 
getrennt und bestimint. 

Aus der vom Schwefelwasserstoff-Niederschlag abfiltrirten 
Flüssigkeit k^nn das Eisen, weil sie Weinsäure enthält, 
nach dem Neutralisiren mit Ammoniak nur durch Schwe- 
felammonium geföUt werden. Nachdem sich das Schwefel- 
eisen mit Hülfe gelinder Digestion vollständig abgesetzt 
hat, wird es abfiltrirt, mit Schwefelwasserstoffwasser gewa- 
schen, das Filtrum in ein Becherglas gelegt, mit Salzsäure 
übergössen und digerirt, bis alles Schwefeleisen aufgelöst ist. 
Die Lösung wird vom Papier abfiltrirt, dieses ausgewaschen, 
die Lösung mit chlors»urem Kali erhitzt und das Eisenoxyd 
durch Ammoniak gefallt. 

Ist die Menge des Schwefeleisens nur klein, so verbrennt 
man das Filtrum mit dem Niederschlag und glüht bei vol- 
lem Luftzutritt so lange, bis alles Eisen in Oxyd verwan- 
delt ist und dessen Gewicht constant bleibt. 



58. Argentan ^ 

(Cu, Ni, Zn). 

Man löst es in Salpetersäure auf, dampft die meiste 
überschüssige Säure ab, verdünnt mit Wasser und fällt 
das Kupfer mit Schwefelwasserstoffgas (S. pag. 31). 

Die abfiltrirte Flüssigkeit wird durch Abdampfen con- 
centrirt und mit einem Überschüss einer kaustischen Kali- 
lauge gefällt und damit erhitzt, wodurch das Nickeloxydul 
ausgeschieden, das Zinkoxyd aufgelöst wird. Aus dieser 
Lösung wird letzteres durch Schwefelkalium oder, nach der 
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Süttignag mit Salzsiiiie, im Sieden durch kohlMksanrea Na- 

m 

tron geflült. 

Auf diese Weise lassen sieh Nickel- und Zinkoxyd niclit 
scharf trennen^ es bleibt Zinkoxyd beim Nickelozydnl. 

Eben so wenig ist dies durch Schmelzen des Oxyd^ 
Gemenges mit Kalihjdrat möglich, oder dadurch dass man 
beide Oxyde im Sieden mit kohlensanrem Natron ftUt, das 
Nickeloxydnl durch Digestion mit nnterchlorigsanrem Na- 
tron in schwaraes Sesquiozjd verwandelt und ans diesem 
dann das Zinkoxyd durch kaustisches Kali auszieht. 

1. Genauer getrennt erhält man sie, wenn man das 
getrocknete Gemenge beider Oxyde glAt, fein reibt und 
so lange in einem Strom von getrocknetem Wasserstoffgas 
erhitzt, als sich noch Wasser bildet« Aus dem Gemenge 
von Nickel und Zinkoxyd wird dann letzteres, unter Ab- 
haltung des Luftzutritts, durch längere Digestion mit einer 
co'noentrirten Lösung von kohlensaurem Ammoniak ausge- 
zogen. 

2. Oder man löst die durch kohlensaures Natron heiss 
geföUten Oxyde in Bssigstture auf, versetzt die Lösung mit 
viel freier Essigsäure und leitet gana alfanälig und unter 
beständigem Bewegen, so lange noch der Niedeischlag weiss 
bleibt, Schwefelwasserstoff hinein, wodurch allein das Zink 
gefüllt wird. Auch kann man die salzsaure oder salpeter- 
saure Löstmg mit überschüssigem essigsauren Natron ver- 
setzen und das Zmk dann durch Schwefelwasserstoff daraus 
fällen. 

3. Man vermischt das Gemenge der beiden Oxyde mit 
dem' 3faehen Gewicht kohlensauren Kafis und eben so viel 
Schwefel, schmilzt die Masse in einem Porzellantiegel vor- 
sichtig zusammen, bis sie ruhig fliesst, und zieht nach dem 
Erkalten das Schwefelalkali mit Wasser aus. Die zurück- 
bleibenden 'Schwefelmetalle werden dann mit verdünnter 
Chlorwasserstoffsäure Übergossen, welche allein das Schwe- 
felzipk auflöst. 
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59. KupfernickeP), 

Ni^As. 

I. Darstellung, von reinem Nickel. Ein Ge- 
raenge von 1 Theil sehr fein pnlverisirtem Arseniknickel, 
2 TL. Salpeter und 2 Th. Pottasche wird längere Zeit bis 
zum Glühen erhitzt und aus der Masse alles arseniksaure 
Kali durch Wasser ausgezogen. 

Oder das Arseniknickel wird mit dem 3 fachen Gewicht 
von Schwefel und von Pottasche zusammengeschmolzen und 
■das gebildete Kalium- Sulfarseniat mit Wasser ausgezogen. 

Das im ersteren. Falle zurückbleibende Gemenge von 
Oxjden wird in Saksäure, die im letzteren Falle zurück- 
bleibende Schwefeknetalle in Salzsäure unter allmäligem 
Zusatz von Salpetersäure und mit Hülfe von Wärme auf- 
gelöst. 

Die Auflösung wird bis ungefthr 70^ erwärmt und wäh- 
r^id dessen ui^d bis zum Erkalten mit Scbwefelwasserstoff- 
gas gesättigt und verschlossen 24 Stunden Ißjxg stehen ge- 
lassen, wodurch Kupfer, Wismuth und ein Rest von Arsenik 
geflQlt werden. 

Nachdem durch Erwärmung das Schwefelwasserstoffgas 
ausgetrieben ist, wird die Lösung filtrirt, zum Sieden erhitzt, 
mit kohlensaurem Natron gefUllt und der Niederschlag, wel- 
cher alles Nickel, Kobalt und Bisen enthält, vollständig 
ausgewaschen. 

Noch feucht wird er dann mit einer heiss gesättigten 
Lösung von Oxalsäute übergössen und mit einem Überschuss 
derselben digerirt, wodurch alles Eisen aufgelöst wird, Ni- 
ckel und Kobalt, aber als oxalsaure Sajize ungelöst bleiben. 
Diese werden abfiltrirt, ausgewaschen, mit concentrirtem 



*) ArsenikDickel mit T^riirendem Gebalt an Kobalt und Eisen. 
Von ähnlicher Zusammensetzung sind die unter dem Namen Ko- 
balt* oder Nickel-Speise bekannten Hüttenproducte, die ausserdem 
öfters noch zufällige Einmengüngen yon Kupfer und Wismuth 
enthalten. 



74 

kaustischem Ammoniak übergössen und damit bis zur Auf- 
lösung digerirt. 

Die blaue Auflösung wird dann in einem offenen 6e- 
fässe bis zur Verdunstung alles freien Ammoniaks hinge- 
stellt, während dessen sich das Ni^el als grünes oxalsaures 
Nickeloxjdul- Ammoniak abscheidet, das Kobalt mit rother 
Farbe aufgelöst bleibt. 

Das abfiltrirte und ausgewaschene Nickelsalz hinterlässt 
nach dem Glühen in einem verklebten Tiegel oder in einem 
Glasrohr reines metallisches Nickel. 

Aus der Kobaltlösung kann das Kobalt durch Abdam- 
pfen und Glühen des Bückstandes, oder durch Kochen mit 
kaustischem Kali, so lange bis sich kein Ammoniak mehr 
entwickelt, oder bei kleineren Mengen durch Schwefelalkali 
(und nachherigen Zusatz von verdünnter Schwefelsäure, da- 
mit sich das Schwefelkobält abscheidet) erhalten werden. 

Aus käuflichem Nickel stellt man das reine Metall be- 
quem auf die Weise dar, dass man es in Salzsäure mit 
Znsatz Yon Salpetersäure auflöst, die Lösung durch Schwe- 
felwasserstoffgas reinigt und dann Nickel und Kobalt durch 
Zumischung einer siedend heiss gesättigten Lösung von 
zweifach-oxalsaurem Kali Mit. Der ausgewaschene Nieder- 
schlag wird dann in Ammoniak gelöst. 

Zur Abscheidung des Eisens kann man auch die Lö- 
sung, nachdem man sie wieder höher oxydirt hat, mit Sal- 
miak und dann mit Ammoniak im Überschuss versetzen, 
wodurch das Eisenoxyd, etwas nickel- und kobalthaltig, 
gefällt wird, und Nickel und Kobalt aufgelöst bleiben. Ocfer 
man neutralisirt sie mit kohlensaurem Natron, vermischt 
sie mit essigsaurem Natron und kocht, wodurch das Eisen- 
oxyd gefällt wird. 

IL Quantitative Analyse. Das sehr fein geriebene 
Arseniknickel wird mit 2^ Th. Salpeter und 3 Th. kohlen- 
saurem Natron in einem Platintiegel, dessen Boden man 
zuvor mit kohlensaurem Natron bedeckt hat, zusammenge- 
schmolzen, die Masse noch einige Zeit in schwachem Glü- 
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heu erhalten; nach dem Erkalten mit Wasser digerirt, die 
gebildeten Oxyde abfiltrirt und YoUständig ausgewaschen. 

1. Die Lösung, welche alles Arsemk als arseniksaures 
Alkali enthält, wird init Salzsäure gesättigt, diese im Über- 
schuss zugesetzt, zur Austreibung der Salpetersäure fast zur 
Trockne eingedampft, die Hasse in Wasser gelöst, bis etwa 
70^ erhitzt imd während dessen Schwefelwasserstoff einge- 
leitet. Wenn die FäUung von Schwefelarsenik aufzuhören 
scheint, lässt man erkalten, während fortwährend noch das 
Gas eingeleitet wird. 

So gesättigt, lässt man die Auflösung bedeckt 24 Stun- 
den stehen und filtrirt dann den Niederschlag auf einem 
bei 100^ getrockneten tmd gewogenen Filtrum ab, wäscht 
ihn aus, trocknet ihn bei 100<^ und wägt ihn. 

Der Niederschlag ist gewöhnlich ein Gemenge ron 
AsS' und freiem Schwefel. Es w^d eine kleinere Menge 
davon genommen, gewogen und diu%h Erwärmen mit Kö- 
nigswasser oder mit Salzsäure und chlorsaurem Kali voll- 
ständig oxjdirt. Aus der mit Wasser verdünnten Lösung 
wird dann die gebildete Schwefelsäure durch Chlorbarium 
gefüllt und aus der Menge der schwefelsauren Barjterde 
die des Schwefels, und folglich die des Arseniks bestimmt, 
indem man diese Menge auf die ganze Gewichtsmenge des 
Schwefelarseniks berechnet. 

Bequemer ist es und eben so genau, die Arseniksäure 
aus . der alkalischen Lösung als arseniksaure Ammoniak- 
Talkerde zu fallen. Man sättigt die Lösung mit Salzsäure, 
vermischt sie mit Salmiak-Lösung, hierauf mit cencentrirtem 
kaustischem Ammoniak und dann mit schwefelsaurer Talk- 
erde. Nach 24 Stunden filtrirt man den Niederschlag auf 
emem gewogenen Filtrum ab, wäscht ihn mit verdünntem 
kaustischen Ammoniak aus, trocknet ihn bei 100^ und wägt 
(S. Nr. 45). 

Auch kann man das Arsenik aus dem Verlust bestimmen. 

2. Die Oxyde werden in concentrirter Salzsäure auf- 
gelöst und aus der Lösung Kupfer und Wismuth durch 
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gehwefehrassentoifgas gefifflt Der Niedeischkg wird wie 
m Nr. 64 beiiaiidelt 

d. Die Yom Niedenddag abfihrirte Flüssigkeit wird 
nahe mm Sieden eriutit und snr höheren Oi^dation des 
Eisens mh ehlorsMirem KaU yersetet Das läsen kann dann 
▼om Nickel nnd Kobalt anf dieselbe Weise wie vom Man- 
gan getrennt werden, entweder dnrdi bemsteinsaores Am- 
moniak oder' durch kohlensauren Baiyt (siehe Nr. 23). 

Ans der vom bemsteinsanren Eisen abfiltrirten Flfis- 
sigkeit werden Nickel nnd Kobalt siedendheiss dnrch kam- 
stisches Kali gefiült, abfiltrirt nnd mit heissem Wasser ge- 
waschen. 

Ans der vom kohlensanren Barjt abfiltrirten Flüssig- 
keit wird der aufgelöste Baryt dnrch Sdiwelelsänre gefällt 
nnd Nickel nnd Kobalt dann heiss dnrch kaustisches Kali 
geADt. 

4. Das gefönte 06menge von Nickel- nnd Kobaltoxy- 
dulhydrat wird noch feucht nach und nach mit rerdilnnter 
Blausäure nnd Kalilauge (d. h. mit Cyankalium) vermischt 
und damit erwärmt, bis es sich aufgelöst hat. "Die roth- 
gelbe Lösung wird snir Austreibung der überschüssigen Blau- 
säure und asnr Verwandlung des Kaliumkobakcy anürs in die 
Cyanid -Verbindung aum Sieden erhitzt und darauf noch 
warm mit geschlämmtem Quecksilberozyd vermischt. Hier- 
durch wird das Kaliumnickelcyanür sersetzt und alles Nickel 
theils als Oxyd, theils als Gyanür gef&llt, während Queck- 
silber an dessen Stelle tritt. 

Djer Niederschlag, ausgewaschen und an der Luft ge- 
glüht, hinterlässt reines Nickeloxydul. 

Hatte man das Gemenge der beiden Oxyde, vor der 
Behandlung mit Blausäure und Kali, nach dem Trocknen 
durch. Glühen in einem Strom von Wassersto£Pgas zu Me- 
tall reducirt und dieses gewogen, sa braucht man jetzt die 
Menge des Kobalts nicht direct zu bestimmen. 

Im anderen Falle neutralisirt man die Lösung, welche 
noch das Kobalt enthält, genau mit Salpetersäure und fügt 
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dann so lange eine möglidist nentralifdrte L^^mg von sal- 
petersanrem Qnecksilberoxydnl binBn^ als nodi ein weisser 
NiedersoUag von Queoksübeduifbaltejanid entstellt Nach 
dem Afuwasohen and Tvoeknen indsd «r unter iinftsratritt 
gegläht, wodureh er tsa schwarBem KobaihoxTd wird, wel> 
eher, wegen seines je nach der Temperatur varnrenden 
Saiier8ta%eluilt8, nach dem Wägen durch starkes ^Glühen 
in «inem Strom von Wasserstoffgas red^tcirt werden mnss. 

Enihlüt eine l^ckekpeise Blei xmd Schwefel, so ver^Übrt 
man wie bei der Analyse der Eafaleise niid zerlegt die 
Verbindung durch I^hitzen in einem 8tr(»n von trocknem 
Cfalorgas. 



6Q. Speiskobalt '>, 

Co As. 

Die Analyse und die Darstellung von reinem Kobalt 
kann auf dieselbe Weise geschehen, Wie die Analyse des 
Kupfemickels und die Darstellung des reinen Nickels. Er- 
leichternde Modificationen bei der Darstellung sind folgende : 

1. Da der Speiskobalt über 70 Procent Arsenik ent^ 
hält, so ist es zweckmässig, einen grossen Theil davon 
durch Rösten zu entfernen. Diess geschieht, indem man 
ihn, fein gepulvert und dünn ausgebreitet, in einem schief 
ins Feuer eingesetzten Tiegel unter einem gut ziehenden 
Schornstein so lange unter häufigem Umrühren ieiner schwa- 
chen Glühhitze aussetzt, als noch Däi&pfe von Arsenik 
weggehen. Die geröstete Masse wird dann in concentrirter 
Salzsäure unter Zumischung von etwas Salpetersäure oder 
chlorsaurem Kali mit Hülfe von Wärme aufgelöst. 

. 2. Aus der verdünnten Auflösung kann durch vorsich- 
tiges Zumischen von kohlensaurem Natron alles Eisenoxyd 
(mit einem Theil der Arseniksäure) ausgefällt werden. 



*) Arsenikkobalt mit kleinen Mengen von Nickel , Eisen und 
Kupier: 
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3. Vernetzt man die Lösung, die dazu alles Arsemk 
als Arseniksänre enthalten mnss, mit einer angemessenen 
Jfenge von Eisenchlorid, i^ntralisat sie mit kohlensaurem 
Natron, versetzt sie dann mit einem Überschuss von essig- 
saurem Natron und erhitzt zum Sieden, so wird alle Arsenik- 
säure mit allem Eisenoxyd ge&Ut. Nachdem man aus der 
abfiltrirten und mit Salzsäure wieder sauer gemachten Lö- 
sung durch Schwefelwasserstoff ge£ällt hat, was durch dieses 
fällbar j^t (z. B. Kupfer), fällt man Kobalt und Nickel 
siedendheiss mit kaustischem Kali. 

4.. Oder man concentrirt die mit Salzsäure versetzte 
Lösung bedeutend durch Abdampfen, vermischt sie mit Sal- 
miak und darauf mit einem Überschuss von kaustischem 
Ammoniak imd lässt dann die braune Lösung so lange an 
der Luft stehen, bis sie schön purpurroth geworden ist. 
Wird sie nun mit Salzsäure übersättigt und zum Sieden 
erhitzt, so scheidet sich der grösste Theü des Kobalts als 
ein carminrothes krystallinisches Salzpulver aus, welches 
2Co»B2+ 3ffM^€l zu sein seheint und beim Glühen Ko- 
baltchlorür hinterlässt. 



61. Kobaltglanz^ 

CoS2 + CoAs. 

1. Man zersetzt das fein geriebene Mineral durch Er- 
wärmen in einem Strom von trocknem Chlorgas, wie bei 
der Analyse der Fahlerze, wodurch der Kobaltgehalt als 
Chlorür zurückbleibt, während man Arsenik und Schwefel 
in dem verschlagenen Wasser als Säuren aufgelöst erhält. 
Das Kobaltchlorür kann nun unmittelbar in demselben Bohr 
durch Erhitzen in Wasserstoffgas zu Metall reducirt und 
gewogen werden, wenn man die Bestimmung des kleinen 
Eisengehaltes vernachlässigen will, oder es wird in salz- 
säurehaltigem Wasser aufgelöst und die Lösung siedend 
heiss durch kaustisches Kali gefallt. Der im Kobaltoxjd 
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enthaltene kleine Eisen- tmd Nickelgehalt wird wie in Nr. 60 
bestimmt. 

Die Schwefelsäure wird durch Chlorbarium und der 
überschüssige Baryt durch Schwefelsäure gefällt. Die ab- 
filtrirte Lösung wird durch Abdampfen cöncentrirt und. die 
Arseniksäure dann durch schwefelsaure Talkerde und Am- 
moniak gefällt , wie in Nr. 45. 

2. Man löst das Mineral in concentrirter Salzsäure unter 
allmäligem Zusatz von Salpetersäure, bis es vollständig auf- 
gelöst oder der ungelöst gebliebene Schwefel rein gelb zu- 
rückgeblieben ist. Es wird auf einem gewogenen Filtrum 
abfiltrirt, bei 100^ getrocknet und gewogen. 

Aus der Lösung wird die gebildete Schwefelsäure durch 
Ghlorbarium gefällt und die im Niederschlage geftmdene 
Schwefelmenge zu der des anderen addirt. 

Aus der Lösung wird der überschüssige Baryt durch 
Schwefelsäure gefällt. 

Die abfiltrirte Flüssigkeit wird mit schwefliger Säure 
▼ermischt, 24 Stunden lang damit stehen gelassen, dann 
bis zur vollständigen Austreibung der überschüssigen schwef- 
ligen Säure zum Sieden erhitzt und nach dem Erkalten bis 
zu ungefähr 50^ mit Schwefelwasserstoffgas gesättigt. Damit 
gesättigt wird sie. 24 Standen lang stehen gelassen, der 
Schwefelwasserstoff in gelinder Wärme abgedunstet und das 
Schwefelarsenik auf einem gewogenen Filtrum abfiltrirt und 
bei 100^ getrocknet. Es wird dann wie in Nr. 46 be- 
handelt. 

Die abfiltrirte Kobalilösung wird zxmi Sieden erhitzt, 
zur höheren Oxydation des Eisens mit etwas chlorsaurem 
Kali versetz, mit kohlensaurem Natron genau neutralisirt 
und das Eisen dann wie in Nr. 23 mit bemsteinsaurem 
Natron gefällt. 

Aus der abfiltrirten Lösung wird das Kobaltoxyd sie- 
dendheiss durch kaustisches Natron gefäUt, mit heissem 
Wasser gewaschen, geglüht und bei möglichst starker Hitze 
in einem Strom von Wass^rstoffgas reducirt Nach dem 
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Wägen und Benetzen mit. Wasser darf das Metall nicht 
alkalisch reagiren. 

3. Man venniseht 1 Th. des sehr fein geriebenen Mi- 
üerals mit 3 Th. fein geriebenen chlor^anren Kalis und 3 Th. 
trocknen kohlensauren Natrons und erhitzt das Gemenge 
ganz allmälig, zuletzt bis zum ruhigen Fluss, in einem Pla- 
tintiegel über der Spirituslampe. Die Masse wird hierauf 
in warmem Wasser aufgeweicht und das schwarze Kobalt- 
oxyd abfiltrirt. Die Lösung wird mit Salzsäure schwach 
übersättigt und. die Schwefelsäure durch Chlorbarium aus- 
gefällt. Nach Ausfällung des überschüssigen Baryts durch 
Schwefelsäure wird die Lösung durch Abdampfen concen- 
trirt, mit Salmiak und schwefelsaurer Talkerde versetzt und 
die Axseniksäure durch Ammoniak gefällt. 

Das Kobaltozyd wird getrocknet, das Filtrum verbrannt, 
die Asche zum Oxyd gefügt und dießes' in concentrirter 
Salzsäure gelöst. Aus der verdünnten und m|t kohlensau- 
rem Natron genau neutra^ftirten Lösung wird das Eisenöxyd 
durqh bemsteinsaures Natron gefällt. 

Die Fällung des Eisenoxyds mit kohlensauren Baryt 
ist hier nicht anwendbar, weil zjagleioh etwas ELobaltoxyd 
mitfällt. 

Die Fällung mit überschüssigam Ammoniak ist ebenfalls 
nicht ganz genau, weil mit dem Eisenoxyd etwas Kobalt- 
oxyd verbunden bleibt. 

Ajpproximativ lassen sich beide Oxyde auch dadurch 
trennen, dass man die Lösung mit Ammoniak neutralisirt, 
peide Metalle durch Schwefelammonium fällt und darauf ei- 
nen kleinen Überschuss von verdünnter Salzsäure znmischt, 
welche das SchT^efeleisen auflöst, das Schwefelkobalt un- 
gelöst lässt. 

' Oder man fällt beide Oxyde mit kaustischem Kali, 
wäscht den Niederschlag aus, nimmt ihn vom Filtrum, spritzt 
dieses rein und vermischt dann die Masse mit einem klei- 
nen Überschuss von zerriebener Oxalsänre, wodurch das 
Kobaltoxyd in.rosenrothes, unlösliches oxalsanres Salz ver- 
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wandelt, das Eisenoxyd aufgelöst wird. Nach 24 Stunden 
filtrirt man ersteres auf einem gewogenen Filtrum ab, wäscht 
es mit -kaltem Wasser aus, trocknet es bei 100^ und erhitzt 
dann einen abgewogenen Theil davon in einer unten zuge- 
schmolzenen, am anderen Ende zp einer Spitze ausgezoge- 
nen Glasröhre bis zum Glühen, w6durCh es zu Metall redu- 
cirt wird. Noch während des Glühend wird die Spitze mit 
der ' Löthrohrflamme zugeschmolzen und die Bohre dann 
gewogen. 



62. Mangan und Kobalt oder Nickel*^. 

Zur bloss approximativen Trennung fallt man die Oxyde 
heiss durch kohlensaures Natron, löst den Niederschlag in 
überschüssiger Essigsäure und fallt aus dieser Lösung das 
Kobalt oder Nickel durch Sohwefelwasserstoffgas, wobei das 
Mangan aufgelöst bleibt. Auch kann man die Lösung der 
Chlorüre oder der schwefelsauren Salze mit; essigsaurem 
Natron vermischen und dann Nickel oder Kobalt durch 
Schwefelwasserstoflfgas fällen. 

Eine schärfere, jedoch auch nicht ganz' genaue Trennung 
bewirkt man auf ^e Weise , dass man die Lösung der 
Chlorüre mit Ammoniak neutralisirt ,. darauf die Metalle 
durch Schwefelammonium fällt und nun die Flüssigkeit mit 
einem Überschuss von sehr verdünnter Salzsäure versetzt, 
wodurch das Schwefelmangaii sehr leicht aufgelöst wird, 
Schwefelmekel oder Kobalt aber ungelöst bleiben. 

Ganz genau ist die Trennung, wenn man hierbei die^ 
hoher Temperatur gebildeten Schwefelmetalle anwendet. 
Man ftllt die Oxyde bei Siedhitze durch kohlensaures oder 



•) Die Koballschwärze (Erdkobalt) ist eine Solche Verbindung 
Ton KobalU«ydul mit Mangansuperoxyd. Auch enthält fast aller 
•Braunstein kleine Mengen Ton Kobalt, zu dessen Auffindung man 
die Rücksl&nde Ton der CUorbereitung. anwenden kann. 

6 
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kaasti»ehe8 Natron, glüht und wägt den Niederscblag ,imd 
erhitzt ihn auf eineo^ Poc^^lli^nschiflEchen in einem £ohr Ton 
Fora^ellan od^ Glas ija. einesn Strom voja Schwefelwasser- 
stoffgas bis zm» schwachen Kothglühen. Kach dem Erkalten 
wird das Schiffchen in »ehr rerdiUmte Salzsäure gestellt, 
welche aUein das Mangan auflöst imd die Svdfurete von 
Kobalt odw Nickel wa^löst lässt. — Die Verwandlung 
der Oxyde iü^ Scbwefebnet&Ue könnte man auch durch 
Schmelzen mit der 3 fachen Menge kohlensauren N«iirons 
und eben so viel Schwefel in einem Porzellantiegel bewir- 
ken, worauf die Masse mit yerdünnter Salzsäure behandelt 
wird. 

Eine andere genaue Methode ist folgende: Man versetzt 
die saure Lösung mit Cj^iV^alium» wodurch Mangan- und 
Kobalt -Cyanür gefiült werden. Man mischt dann C^anka- 
liuxa im Überschuss ^u, worin sich a}les Kobaltcyanür und 
ein Theil des Mangancyanürs auflöst Bas ungelöst blei- 
bende Mapgancyanür wiird abfiltrirt, ausgewaschen und an 
der Luft geglüht. Die abfiltrirte Flüssigkeit erhitzt man 
zam Sieden, indem man «iweilen einen Tropfen SaksÄnre 
zusetzt, wodurch das Kobaltcyanür in Cyanid verwandelt 
wird.. Alsdann mischt man Salzsäure hinzu und kocht von 
Neuem, bi^ später, auf neuen Zusatz von Säure, der Ge- 
ruch nach Blausäure nicht mehr wahrnehmbar ist. Alsdann 
ist das Mangan -Doppelcyanür in Mauganchlorür verwandelt, 
und das Mangan kanu mm aus der uoch heissen Lösung 
durch kohlens(^ure^ oder kauisti^cbes Natrop gefallt werden, 
während alles Kpbüt «Iß KaJüumkob^l^yanid unae?aet«k und 
aligelöst bleibt. Di^iAbscheiduug de« Kobalt« daraus siehe 
Nr. 69, 



63. Meteoreisen« 

Eisen meteorischen Ursprungs ist an «folgenden Eigen- ^ 
thümlichkeitei^ zu erkennen: 
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1. Manches Mieteoreisen enthält Olivin eingeschlossen. 

2. In gewissen Arten bemerkt man, besonders in der 
oxjdirten Oberfläche, metallisch glän2sende, gelbliche bieg- 
same Blättchen von Phosphoraiekeleisen (Sehreibersit). 

8. Manche Arten sind passiv, d. h. sie reduciren kein 
Kupfer aus einer Lösong von neutralem schwefelsaurem 
Kupferozyd. 

4. Wird eine eben gefeilte, gesehHiene und polirte 
Fläehe 6 — 10 Minuten lang in verdünnt« Salpetersäure ge- 
taucht, so kommen bei den meisten Arten jeSgenthümliche, 
mehrentheils krjstallinische Zeichnungen (die Widmannstät- 
ten^schen Figuren) oder mikroskopische parallele Linien 
oder glänzende Punkte zum Vorschein, die der Fläche in 
einer gewissen Bichtung einen eigenthümlichen Schimmer 
ertheilen. 

5. Alles Meteoreisen hinterlässt bei der Aufiö6ung*in 
Salzsäure, wobei sich öfters von eingemengtem Schwefelei- 
sen eine Spur Schwefelwasserstoff entwickelt, einen. schwar- 
zen, pulverigen Bückstand. Nach dem Auswaschen und 
Trocknen bei 56 bis lOOfacher Yergrösserung betrachtet, 
erkennt man darin mehrentheils metallglänzende, krjstalli- 
nische Theilchen und häufig auch scharf ausgebildete, me- 
tallglänzende magnetische Prismen von Phosphoreisen, Phos- 
phomickeleisen , zuweilen auch Chromeisen und Graphit ; 
ausserdem durchsichtige, theils farblose, theils farbige Köm- 
chen von Quarz, Olivin und anderen Mineralien. 

6. Als characteristische Bestandtheile enthält jedes 
unzweifelhaft echte Meteoreisen Nickel, Kobalt und Phor- 
phomickeleisen: Der Nickelgehalt variirt zwischen 2 und 
20 Procent, der Kobaltgehalt beträgt selten 1 Procent, 
meist weniger, der unlösliche Bückstand gewöhnlich unge- 
fähr 3 Procent. 

Ziur Auffindung des Nickels sättigt man zuerst die Auf- 
lösung in Salzsäure mit Schwefelwasserstoffgas , um eine 
miweilen vorkommende Spur von Kupfer und Zinn zu fäl- 
len. Dann verwandelt man das Eisenchlorür in Chlorid, 

6* 
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dadurch dass man in die nahe zum Sieden erhitzte Löstmg 
kleine Mengen chlorsaures Kali einträgt. Hierauf versetzt 
man die Lösung mit einem Überschuss von Ammoniak, 
wodurch alles Eisenoxyd gefallt wird und das meiste Ni- 
ckel aufgelöst bleibt. Bei einem etwas grösseren Nickel- 
gehalt ist die abfiltrirte Flüssigkeit mehr oder weniger blau. 
SchwefelanmioniTun föllt daraus schwarzes Schwefelnickel. 

Um in dem abfiltrirten Eisenoxyd die darin enthaltene 
Phosphorsäure nachzuweisen, glüht man es nach dem Trock- 
nen mit dem gleichen Gewicht kohlensauren Kali -Natrons 
und zieht das phosphorsaure Alkali mit Wasser aus. Aus 
dec mit Säure übersättigten Lösung wird die Phpsphorsäure 
durch Ammoniak und schwefelsaure Talkerde geMlt. 

Um in dem in Salzsäure unlöslichen schwarzen Bück- 
stand von Meteoreisen den Phosphorgehalt aufzufinden, ver- 
mischt man ihn, fein zerrieben, mit ungefähr dem halben 
Gewicht Salpeters und darauf mit dem gleichen <7ewicht 
kohlensauren Natrons und glüht, worauf man die Masse mit 
Wasser auszieht und wie oben verfährt. Der davon blei- 
bende oxydirte Rückstand wird in Salzsäure gelöst und 
das Nickel darin wie oben aufgesucht. 

Bei der quantitativen Analyse scheidet man das Eisen 
vom Nickel und Kobalt entweder durch bemsteinsaures 
Ammoniak oder durch kolilensauren Baryt, siehe Nr. 23. 
Kobalt und Nickel werden durch Cyankalium wie in Nr. 59 
getrennt. 



64. Wismuth und Kupfer. 

Die Lösimg der beiden Metalle in einer Säure wird mit 
kohlensaurem Ammoniak im Überschuss versetzt, wodurch 
das Kupferoxyd aufgelöst bleibt, das Wismuthoxyd gefällt 
wird, welches man erst nach einiger Zeit abfiltrn^, mit 
kohlensaurem Ammoniak auswäscht, trocknet und glüht 
(S. Nr. 44). 
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öder es wird die Lösung der beiden Metalle mit l^u- 
stischem Kali im Überschnss und darauf mit Blausäure 
(ako mit Gyankalium) versetzt, wodurch das Kupfer als 
Doppelcyanür aufgelöst wird, das Wismuthoxjd ungelöst 
bleibt (S. Nr. 27). 

Hat man beide Metalle durch Schwefelwasserstoff ge- 
fällt, so wird der Niederschlag mit Schwefelwasserstoffwas- 
ser ausg^ewaachen, auf dem Trichter getrocknet, so yiel wie 
möglich vom Filtrum abgelöst, dieses vorsichtig verbraimt, 
die Asche zum Niederschlag gegeben und dieser mit star- 
ker Salpetersäure, unter allmäliger Hinzufügung von etwas 
Schwefelsäure, oxydirt und aufgelöst und die Auflösung wie 
oben behandelt. 



65. Platinerz. 

(Platin mit kleinen Mengen von Iridinm, Palladium, Rhodium, 
Osmium, Ruthenium, Eisen und Kupfer). 

Eine genaue quantitative Analyse des gediegen Platins 
ist sehr schwierig und umständlich. TJm wenigstens den 
Platingehalt zu bestimmen, verflQirt man wie folgt: 

Zuerst sucht man die eigentlichen Platinkömer aus und 
trennt sie namentlich von den dunkler stahlfarbenen Kör- 
nern von Irid-Osmium. Dann sdeht man mit einem Magnet 
die magnetischen aus, die einen grösseren Eisengehalt ha- 
ben und für sich zu analjsiren sein würden. 

2 bis 3 Oramm des Minerals werden dann in einer mit 
wohl abzukühlender Vorlage versehenen Retorte bei gelin- 
der Siedhitze in einem Gemische von 5 Th. rauchender 
Salzsäure und 1' Th. rauchender Salpetersäure aufgelöst. 
Die Säure wird bis zur Syrupsconsistenz abdestillirt. Die 
nach dem Erkalten erstarrte Masse wird in wenigem Was- 
ser aufgelöst und. die Lösung von dem Rückstand vorsichtig 
klar abgegossen. Auf den Rückstand wird die übergegan- 
gene Säure, die Osmiumsäure enthält und von übergespritz- 



•1 
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ten Theilchen der Lösung gelb gef^bt ist, lürückgegosoen 
und nocb ein Mal davon abdeetüürt, um Alles, was sieb 
nocb auflösen kann, aufzulösen. 

Das osmiumsäurebaltige Destillat kann mit Ammoniak 
gesättigt und das Osmium daraus wie in Nr. 66 abgescbie- 
den werden. Oder man sättigt es mit Kalkbydrat, jedocb 
nicbt ganfe, miscbt ameisensaures Alkali bin2u tind kocbt, 
wodurcb das Osmium als blauscbwarzes Pttlver reducirt 
wird. Oder man sättigt das Destillat mit kaustiscbem Kali, 
fügt etwas Alkobol binzu und erwärmt, wodureb osmiumig- 

saures Kali (K Os) als scbön rotbes, kry&talliniscbeis Pulver 
gefallt wird. Es Wird mit Alkoböl gewascben, well eö in 
Wasser löslicb ist. Durcb Gltiben in Wasserstoffgas erbält 
man daraus das Osmium reducirt. 

Die Platinlösung wird von dem unlöslicben Bückstand 
auf einem gewogenen Filtrum abfiltrirt und dieser ausge- 
wascben. £r bestebt aus Irid- Osmium und wird wie in 
Nr. 66 weiter bebandelt. 

Die Lösung wird dnrfibi Abdampfen stark concentrirt, 
mit einer warm gesättigten Lösung von Salmiak und bierauf 
mit ungefabr dem doppelten Volum Alkobol vermischt. 
Hierdurcb werden Platin und L*idium als Ammonium -Dop- 
pelcbloride gefallt. Bei vorwaltendem Platin ist der Nie- 
derscblag gelb, bei grösserem Iridiumgebalt rötblicb bis rotb. 
Weil er in Wasser nicbt ganz unlöslicb ist, wird er mit 
salmiakbaltigem Alkobol ausgewascben. Nacb dem Trock- 
nen wird er, 'nocb im Filtrum und mit diesem, geglübt, 
zuletzt zur Verbrennung der Filterkoble unter Luftzutritt 
Durcb einige aufgelegte Krjstalle vom Oxalsäure wird die 
vollständige Eeduction sebr befördert. Durcb sebr verdünn- 
tes Königswasser können dann Platin und Lridium appro- 
ximativ getrennt werden. 

Genauer verfabrt man ,- lun diese Trennung zu bewii^ea, 
auf folgende Art: Man vermisobt die concentriite robe 
Platinlösung mit dem doppelten Volum Alkobol und bier- 
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auf so lange mit einer warm gesättigten Lösung von Chlor- 
kalium als noch ein Niedersdilag entsteht Er besteht aus 
den Kalium -Doppelchloriden von Platin und Iridium, mit 
Spui()n von Rhodium und Palladium. Er ist gelb oder 
rödilic\i, je nach dem Iridiumgehalt. Sr wird ahfiitrirt und 
mit chlotkaliumhaltigem Alkohol ausgoWasdien. 

a. Nach dem Trocldie& wird er £a oben Patttelkati^gel 
gesdiüttet und darin mit einem glMish<m <3hdWidht kohlen- 
sauren Natrons sehr innig Vermischt. Das FiktUm wird 
verbrannt und die Asche zu dem Oemenge get^. Die 
Masse wird dann gelinde eriutzt, bis sie durch und durch 
schwarz geworden ist Hierbei wird das Platin redvcirt, 
Iridium und Rhodium aber oxydirt Die Masse wird mit 
Wasser ausgelaugt, aus den Oxyden der Alkaligdialt durdi 
Salzsäure ausgezogen, die ganze Masse gewaschen, getrock- 
net und geglüht, indem man das Filtram fiftr sich verbrennt, 
und gewogen. 

Sie wird hierauf, ztff Atindehung dos Rh<idi«ms, mit 
dem 6fachMi Gewicht zweifach -schwefelsanien Kalis bei 
mäsiger, aber lange anhaltende Hitze geschmolAen« Das 
gebildete Rhodiumsalz wird mit Wasser ausgezogen und das 
Rhodiumoxyd kann der Menge nach imis -dem Verlust be- 
stimmt werden, oder man fällt es wie beim Platinrückstand 
angegeben ist. Nach der Reduction in WasserstofiFgas be- 
handelt man es mit Salpetersäure, um einen etwaigen Ge- 
halt an Palladium auszuziehen. 

Das Gemenge von Platin und Iridiumoxyd wird mit 
ganz verdünntem Königswasser digerirt und dadurch ein 
Theil des Platins ausgezogen. Die Lösung wird klar de- 
canthirt, mit Ammoniak gesättigt ^ zur Trodme verdunstet 
und vorsichtig geglüht, worauf reines Platin bleibt 

Das rückständige ' platinhaltige Irtdiumoxyd wild mit 
Ghlomatrium und eoncentrirtete Königswassw übergössen 
und damit zur Trockne verdunstet. Aus der Masse wird 
dann das Platinsalz mit Wasser ausgezogen, während das 
Iridiumoxyd ungelöst zurückbleibt Dasselbe muss, um 
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nicht durch das Filtniin zn gehen, mit Kochsalzlösung nnd 
diese zuletzt mit Salmiak ausgewaschen werden. DasOxyi 
wird mit dem Filtmm verbrannt nnd in Wasserstoffgas zu 
Metall reducirt. 

Die davon abfiltrirte Platinlösung enthält noch etwas 
Iridium. Sie wird abgedampft und die Salsmasse ide oben 
noch ein Mal mit kohlensaurem Natron geglfiht. 

b. Die Alkohol- Lösung von der Fälkng des Platins 
und Iridiums, welche, das Khodium, Palladium, Eisen, 
Kupfer und noch etwas Iridium enthält *), * wird zur Trockne 
verdunstet, die Masse mit starkem Königswasser digerirt, 
Chlorkalium zugemischt und im Wasserbade zur Trockne 
verdunstet. Eisen- und Kupferchlorid werden dann durch 
Alkohol ausgewaschen und durch Schwefelwasserstoff ge- 
trennt. Die zurückbleibenden Doppelchloride von Bhodium, 
Palladium und Iridium werden mit zweifach-schwefelsaurem 
Kali geschmolzen und die Masse mit Wasser behandelt, 
wobei das Iridiumoxyd zurückbleibt. 

Die Salzlösung wird mit kohlensaurem Natron neutrali- 
sirt und das Palladium dann durch eine Lösung von Cyan- 
quecksilber geftlUt. Nachdem sich das gelblichweisse Pal- 
ladiumcyanür abgesetzt hat, wird es abfiltrirt, gewaschen 
und geglüht/ wobei es metallisches Palladium hinterlässt. 

Die abfiltrirte Lösung wird mit Salzsäure gekocht, bis 
sie roth geworden ist, und das Bhodiumoxydhydrat dann 
durch kaustisches Kali göfaUt Durch Glühen in Wasser- 
stoffgas wird es reducirt. 

Auch könnte man aus der Lösung, welche das Bhödium 
und Palladium enthält,, beide Metalle unter Zusatz von 
Salzsäure durch reines Zink fallen, auswaschen und dann 
das PaUadium durch Salpetersäure ausziehen, da in dieser 
das lUiodium unlöslich ist. 

Wenn das Bhodium nicht durch Ameisensäure reducirt 



*) Sie CDthält kein Ralbeniuni, welches nur in dem ungelöst 
bleibenden Irid-OBmium enthalten zu sein scheial. 
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wird , könnte man die 43chwefel8aure JBlali-Lösiing mit amei- 
sensanrem Natron versetzen und kochen, wodurch das Pal- 
ladium reducirt abgeschieden wird. Werden sie beide re- 
ducirt, so könnte man aus. dem Gemenge das Pidladium 
durch Salpetersäure ausziehen. . 



66. Platin -Rückstand'). 

(Von der Auflösung des rohen Platinerzes in Königswasser, beste- 
hend Yorzüglich aus Blältchen und Körnern yon Irid-Osmiam, pul- 
Terförmigem Iridium, Magnet-, Titan- und Chrom-Eisenstein, zu- 
weilen auch etwas Platin und Gold). 

• 

Der grobkörnige Kückstand wird zuerst möglichst fein 
gestossen und zerrieben und dadurch die Kömer der Eisen- 
erze pulyerisirt. Er wird dann mit Wasser geschlämmt, 
wodurch das meiste Osmium-Iridium in grösseren Kömchen 
und Blättchen isolirt erhalten werden kann. 

Das abgeschlämmte schwarze Pulver wird mit ungefähr 
dem gleichen Volumen zerknistertem und fein geriebenem 
Kochsalz innig vermengt und dieses Gemenge in einer Por- 
zellan- oder Glasröhre in einem langsam darüber geleiteten 
Strom von ungetrocknetem Chlorgas so lange gelinde ge.- 
glüht, bis letzteres unabsorbirt hindurchzugehen anfangt. 

Das andere Ende des Bohrs mündet in eine, wohl ab- 
zukühlendJB tubulirte Vorlage, aus deren Tubulus eine Gas- 
röhre das überschüssige Chlorgas in Weingeist führt. 

Hierbei entsteht Iridium -Natrium- Chlorid und Osmium- 
Natrium -Chlorid. Letzteres wird durch die Feuchtigkeit 
des Chlorgases grossentheils zersetzt und die daraus ent- 
stehende Osmiumsäure sublimirt sich in der Vorlage, zum 
Theil wird sie in den Alkohol geführt. 

Der Bückstand im Bohr wird nach dem Erkalten in 
Wasser aufgeweicht und zuletzt mit heissem Wasser aus- 
gewaschen. 

*) Durch gute Freunde in Petersburg oder Paris sa erhalten. 
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Die von dem Eisenen abfiltrirte, dunkel rothgelbe Li- 
dium-Lösong wird mit concentriiter SalpetersUnre vermischt 
und destiUirt, wobei nodi Osmiumslnre in Wasser gelöst 
übergeht. Nachdem sie auf diese Weise sngleich sehr 
stark concentrirt worden ist, wird sie noch heias mit einer 
gesättigten Lösung von Sahniak vermischt, wodurch ein 
grosser Theil des Lidiums beim Erkalten sich als kristal- 
linisches schwarzrothes Ammonium -Lidiumchlorid ausschei- 
det, welches ab£ltrirt und eimge Mal mit Salmiaklösung 
gewaschen wird. Nach dem Glühen hinterlässt es graues, 
schwammiges Lridium. 

Einen kleinen Platingehalt entdeckt man in diesem 
Salz, wenn man es, höchst fein zerrieben, mit der 8 fachen 
Menge Wassers übergiesst und in dieses schweflige Säure 
leitet, wobei sich das Lidiumsalz auflöst, das Platinsalz 
aber gelb zurückbleibt. 

Die übrige Lösung wird mit krystallisirtem kohlensau- 
rem Natron im Überschuss versetzt, zur Trockne verdunstet, 
die Masse in einem Tiegel schwach geglüht und nach dem 
l^rkalten mit heissem Wasser ausgewaschen, welches ge- 
wöhnlich durch chromsaures Alkali gelb gefärbt abläuft. 

Das zurückbleibende schwarze Pulver besteht aus einer 
Verbindung von Iridiumsesquioxydul mit Natron, verunrei- 
nigt durch Eisenoxyd. Es wird durch gelindes Erhitzen 
in einem Strom von Wasserstoffgas reducirt. Wasser zieht 
dann kaustisches Natron aus und durch Digestion mit con- 
centrirter Salzsäure entfernt man das Eisen. Digerirt man 
es darauf mit sehr verdünntem Königswasser, so zieht die- 
ses gewöhnUch noch etwas Platin aus, fallbar durch Ssdmiak. 

D.as so gereinigte Lidium wird nach dem Auswaschen 
sehr stark zusammengepresst und in einem Tiegel der hef- 
tigsten Weissglühhitze ausgesetzt, wodurch es in einiger- 
maassen zusammenhängendem, dichtem Zustand erhalten 
wird. 

Um das Kuthenium auszuziehen, muss das Iridium vor 
dem Glühen mit einem Gemenge von Salpeter und Kali- 
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kydrat in einem Silbertiegel wenigstens eine Stunde lang 
geschmolzen werden. Die Masse wird mit WaSser behan- 
delt ^ die gelbe Lösung dab rathensanren KaU's, nachdem 
sie sich gdiläit hat, abgegoisen (nicht filtrirt)^ das rück- 
ständige Iridinmoxyd durch I>ecanthiren wiederholt gewa- 
schen und die Lösung des rudiensaur^i Kali'« mit Salpe- 
tersäure neutaralisirt, wodurch achwarzes Rutheusesquioxydul 
geflUlt wird. Durch Glühen in Wasserstoffgas redudrt man 
es^ gleich dem Iridiumoxyd, zu Metall. 

Um im Iridium einen Gehalt an Ehodiiun &l entdecken, 
schmilzt man es bei mäsiger^ aber lange anhaltender Hitze 
mit zweifach-^schwefelsaurem Kali zusammen und zieht dann 
das gebildete Ehodiumsalz mit Wasser ans* Die Lösung 
ist gelb. Sie wird mit Salastture gekocht ^ wodurch sie 
roth wird, indein sich Chlorid bildet. Eeali llillt daraus 
brauagelbes Oxydhydrat. Durch Glühen in Walwerstoffgas 
wird es reducirt. Bei dieser Behandlung mit dem echwe- 
felsauren Kali wird auch das Iridium in schwarzes Sesqui- 
oxydul verwandelt, ohne sich aber aufzulösen. 

Um aus der Osmiumsäure das Osmium zu reduciren, 
leitet man sie in Dampfform mit Wasserstoffgas durch ein 
an einer Stelle zum Glühen erhitztes Glasrohr, oder man 
vermischt ihre Lösung mit Ameisensäure und erhitzt, oder 
man vermischt sie mit Ammoniak und Salmiak, verdunstet 
zur Trockne imd erhitzt die Masse in einer Retorte bis 
zur Verflüchtigung allen Salmiaks, worauf blaulichschwarzes 
Osmium zurückbleibt. 

Der einmal so behandelte Platinrückstand ist noch nicht 
erschöpf durch dieselbe Operation kann daraus noch mehr 
Osmium und Iridium erhalten werden. 

Enthält die Iridiumiösung Gold, so kann es darck Er- 
hitzen mit Oxalsäure gefällt werden. 

Die reinen Kömer von Osmium-Iridium, die ausserdem 
Buthenium enthalten, können auf dieselbe Art behiuidelt 
werden, nachdem man sie in einem Stahl-M<örser möglichst 
pidverisirt und durch Salzsäure wieder vom Eisen befreit 
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hat* Die in Ghlorgas geglühte Masse wird dann in Was- 
ser gelöst, die Lösung mit einigen Tropfen Ammoniak ver- 
setzt und erhitzt, wodurch sich ein Gemenge von Buthen- 
oxyd, Osminmoxjd und Iridinmoxyd abscheidet. Durch 
Destillation desselben mit Königswasser wird das Osmium 
als Osmiumsänre abdestülirt. Der Eückstand wird zur 
Trockne verdunstet, die Masse mit einem Gemenge von 
Kalihydrat und Salpeter glühend gesphmolzen, in Wasser 
gelöst, die gelbe Lösung von ruthensaurem KaU vom Li- 
diumoxyd abgegossen und genau mit Salpetersäure neutra- 
lisirt, wodurch schwarzes Ruthenoxyd gefallt wird. 

Oder man schmikt in einem geräumigen Platintiegel 
über der. Spirituslampe die ganzen Kömer mit einem Ge- 
menge von gleichen Theilen Kalihydrat und chlorsaurem 
ELali zusammen f worauf Wasser osmiumsaures und ruthen- 
saures Kali auszieht und schwarzes Lidiumoxyd, gemengt 
mit unoxydirten Körnern, zurückbleibt. Diese Lösimg darf 
nicht filtnrt werden. 



67. Palladium. 

Das käufliche Palladium ist gewöhnlich durch Eisen und 
Kupfer, zuweilen auch durch Silber verunreinigt. Um dar- 
aus reines Metall darzustellen, löst man es mit Hülfe von 
Wärme in schwachem Königswasser auf, verdünnt die Lö- 
sung und filtrirt das Chlorsilber ab. Man concentrirt sie 
hierauf bedeutend durch Abdampfen und vermischt isie mit 
Ammoniak im Überschuss. Hierdurch wird, nebst dem 
Eisenoxyd, dunkel fleischrothes Palladiumchlorür- Ammoniak 
gefällt. Bei längerer Digestion mit dem Ammoniak wird 
es aufgelöst mit Hinterlassung des Eisenoxyds, von dem 
die Lösimg abflltrirt wirdv Sie wird hierauf mit starker 
Salzsäure in kleinem Überschuss versetzt, wodurch das 
meiste Palladium als citrongelbes, krystallinisches Chlor- 
PaUadamin (»PdÄ'+Cl) gef&Ut wird. Erst nach 24 Stun- 
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den wird der Niederschlag abfiltrirt nnd mit möglichst kal- 
tem Wasser gewaschen, nur so lange als dieses noch auf 
Kupfer reagirt Nach dem Trocknen wird er ganz allmälig 
bis zum Glühen' erhitzt. Er hinterlässt dann 50 Proc. bläu- 
lich angelaufenes Palladium. 

Die kupferhaltige Lösung, welche noch Palladium ent- 
hält, wird mit ameisensaurem AlkaU vermischt und zum 
Sieden erhitzt, wodurch der Rest von Palladium reducirt 
gefllllt wird. Man kann auch auf diese Welse, wenigstens 
bei kleineren Mengen, unmittelbar aus der ursprünglichen 
ersten Auflösung alles Palladium ausfHUen, jedoch nicht £rei 
von Kupfer. 

Eine andere Methode der Reinigung besteht darin, dass 
man die Auflösung' des rohen Palladiums in Königswasser 
mit l^mal so viel Chlorkalium, als das Metall betrug, ver- 
setzt und zur Trockne verdunstet, indem man gegen das 
Ende noch ein wenig Königswasser zümischt. Hierbei bil- 
det sich dunkelrothes , krystallinisches Kalium -Palladiüm- 
chlorid, waches man fein reibt, mit Alkohol vermischt, 
abflltrirt und mit Alkohol auswäscht, welcher alles Eisen- 
und Kupferchlorid wegführt. Das Salz, entweder für sich 
oder gemengt mit etwas Salmiak oder Oxalsäure, wird dann 
in einem Porzellantiegel einer heftigen Glühhitze ausgesetzt 
und das nicht verflüchtigte Ghlorkalium durch Wasser aus- 
gezogen. — Das Palladium kann auf Kohle vermittelst 
des Sauerstoffgasgebläses leicht geschmolzen werden. 



68. Teilurerz *>. 

Das gepochte Erz enthält Schrifttellur und Blättertellur, 
d. h.' Tellurgold, Tellursilber, Tellurblei und Schwefeltellur, 
gemengt mit verschiedenen anderen Mineralien. 



*) Die SiebeDbürgen'schen tellurhaltigen Golderze sind im ge- 
pochten Zustand durch gefällige Vermittelang des Hrn. Prof. SchröU^r 
in Wien für den Werth des darin enthaltenen Goldes -zu kaufen. 
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Znr Entfemung eines grossen Theiles der Gangart über- 
giesst man das fein geriebene Erz mit verciünnter Salzsänre, 
mit der man es, nnter öfterem Umrühren, so lange in Be^ 
rührong Iftsst, bis keine Kohlensäure mehr entwickelt wird. 
Es wird darauf ausgewaschen und getrocknet. Zur Aus- 
ziehung deis Tellurs und gleichzeitigen Grewinnung der ed- 
len Metalle kann man auf yerscliiedene Weise verfahren. 

1. Man löst das Eiz in Königswasser «uf , jedoch mit 
der Vorsieht^ ^ass man die Salpetersäure nur allmälig imd 
nur in solclMr Menge zumiaobt, daas sie alle zerstört wird. 
Nachdem die Masse vollkommen weiss geworden und alle 
Salpetersäure durch Erhitzen ausgetrieben ist, fügt man, 
um sicher alles Blei zu fallen und alles tellurigsaure Blei- 
oxyd zu zersetzen, noch etwas Schwefelsäure, und um die 
Fällung von telluriger Säure zu verhüten, etwas Weinsäure 
und darauf ungefähr das doppelte Volum Wasser hinzu. 
Nach dem völligen Erkalten .filtrirt man und wäscht den 
Rückstand aus. Er besteht aus Quarz, Sehwerspath, schwiB- 
felsaurem Bleioxyd und einer kleinen Menge Chlorsilber, 
das man mit Ammoniak ausziehen kann» 

Ans der Lösung wird das Gold dureh eine eonoentrirte 
Lösung von schwefelsaurem Eisenoxjdul gefallt. Nachdem 
es sich abgesetzt hat, wird es gewaschen und geglüht 

Die davon abfiltrirte Flüssigkeit wird durch Eindampfen 
in einem Kolben bedeutend eoncentrirt und nach dem Er- 
kalten eine Lösung von schwefligsaurem Alkali zugemischt. 
Hierdurch wird das Tellur als graues Pulver gefallt. Erst 
nach 12 — 24 Stunden filtrirt man es ab und wäscht es zu- 
erst mit verdünnter schwejüger Säure, zuletzt mit Was- 
ser aus. 

Auch kann man Gold und Tellur zusammen durch schwef- 
ligsaures Alkali fällen und letzteres dann durch Salpeter- 
säure aus dem Gold ausziehen. 

Die davon abfiltrirte Flüssigkeit wird von Neuem stark 
eingekocht und von. N^nem njit sQhwefligsaujrem Alkali ver- 
setzt, wodurch man gewöhnlich noch etwas. Tellur erhält. 
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2. Der durch Salzsäure von der meisten Gangart be- 
freite Schlich wird mit dem doppelten Gewicht zweifach^ 
schwefelsauren Kali's iuiig vermischt. Andrerseits bringt 
man in einem geräumigen hessischen Tiegel ungefldir die 
4 — 6fache Menge zweifaeh- schwefelsaures Kali bei schwa- 
cher Gltihhitse in Flnss. In dieses trägt man dann aQmälig 
in ideinen Antheilem im oUge Gemenge ein, indem man 
jedesmal abwartet, bis das hohe Anftchänmen der Masse 
vorüber ist. Wenn dieses aufgeh6!rt hat und eine heraus- 
genommene Probe ganz weiss erscheint , wird die geschmol- 
zene Masse von dem auf dem Boden angesammelten zu- 
sammengesinterten Gold abgegossen. Der Rest des Salzes 
wird dann aus dem Tiegel mit heissem schwefelsäurehalti- 
gem Wasser ausgewaschen und das Gold gesammelt. 

Die ausgegossene Salzmasse wird in diesem Wasser mit 
Zusatz von 'noch etwas Schwefelsäure aufgelöst, die Lösung 
vom schwefelsauren Bleioxyd Qtc, abfiltrirt und daraus das 
Silber durch Salzsäure gefilllt. 

Aus der abfiltrirten, bedeutend eingekochten Lösung 
wird dann das Tellur durch schweflige Säure gefallt. 

Das so erhaltene Tellur ist noch nicht ganz rein. Zur 
Seioignng wird es in einem Bohr von schwer sclunelzbarem 
Glas bei starJ^er Glühhitze in einem darüber geleiteten Strom 
von Wasserstoffgas destillirt. Die Spuren von Blei und 
Kupfer bleiben als TellurmetaUe zurück und ein kleiner 
Selengehalt wird durch das Gas weggeführt* 

Gonau ^wntitativ werden reines Schnft- und Blätter- 
Tellur am besten durch Chlorgas wie die Fahlerze analj- 
sirt Das TeUur wird dabei als Chlortellur verflüchtigt, er- 
fordert aber, weil es sehr voluminös ist,^ eine etwas weite 
Bohre. 

Aus dem Tellurwismuth (Tetradymit) von Schemnitz in 
Ungarn erhält man das Tellur «pa besten auf die Weise, 
dass man das feingeriebene Erz mit dem dreifachen Ge- 
wicht geglühten Weinsteins innig vermischt und in einem 
verklebten Tiegel 1 Stunde lang einer mäsigen Bothglüh- 
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hitse aussetzt. Hierbei wird alles Tellur in Tellurkalium 
verwandelt und das Wismnth abgeschieden. Die erkaltete 
Masse wird zerrieben, in ein Filtmm gegeben nnd mit aus- 
gekochtem, luftfreiem, wieder erkaltetem Wasser yollkom- 
men ausgewaschen; Die ablaufende dunkelrothe Lösung 
▼on Tellurkalium lässt an der Luft bald alles Tellur als 
graues Pulver fallen. Bei dem Schrift- und Blättertellur 
ist diese Methode nicht anwendbari 



69. Mesotyp*), 

(NaBi+AlSi) + 26. 

Durch Glühen einer abgewogenen Menge des bei 100® 
getrockneten Minerals bestimmt man die Menge des Wassers. 

Das fein geriebene xmgeglühte Mineral, bei 100® ge- 
trocknet, wird in einer Porzellanschaale mit masig starker 
Salzsäure vermischt und unter beständigem Umrühren da- 
mit so lange digerirt, bis die Masse vollständig gelatinirt 
und alles Mineralpulver aufgelöst ist. 

Dieselbe wird alsdann , um die Kieselsäure unlöslich zu 
madien, unter öfterem Umrühren bis zur vollständigen Trocfaie 
verdunstet, am besten, wenigstens zuletzt, im Wasserbade. 

Die zurückbleibende Salzmasse wird mit Salzsäure be- 
feuchtet und nach «einiger Zeit mit wenigem -heissem Was- 
ser Übergossen und die Kieselsaure abfiltrirt, mit heissem 
Wasser gewaschen, getrocknet, vorsichtig geglüht und ge- 
wogen. 

Aus der abfiltrirten Lösung wird die Thonerde durch 
Schwefelammonium gefällt und wie in Nr. 15 behandelt. 

Enthält der Zeolith Eisenoxyd, so fällt sie durch Schwe- 
feleisen mehr oder weniger schwarz oder grünlichschwarz 
nieder. Das Eisen wird dann wie in Nr. 19 davon getrennt. 



*] Am leichtesten ist der gelbe, der sogen. Natrolith, aas dem 
Klingstein Ton Hohenlwiel im Högau (Würtemberg) zu erhalten 

(S. Note Nr. 12). 
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Die von der Thoperde abfiltrirte Flüssigkeit wird in 
einer Schaale bis za einem kleinen Volnm nnd zuletzt in 
einem gewogenen Platintiegel vorsichtig bis zur Trockne 
▼erdunstet. Die Salzmasse wird dann allmälig bis zur 
Verflüchtigung des Salmiaks, zuletzt, mit aufgelegtem Deckel, 
bis zum Glühen erhitzt. Der Eückstand ist Chlomatrium. 

Die Kieselsäure, die bei der Zersetzung eines Süicats 
erhalten wird, besonders diejenige, die sich nicht gallertför- 
mig, sondern mehr als Pulver abgeschieden hat, muss stets 
auf ihre Beinheit geprüft werden, da sie noch andere, un- 
abgeschiedene Bestandtheile des Minerals, namentlich Thon- 
erde, oder audi unzersetztes Minetral enthalten kann. 

Beine Kieselsäure muss sich in einer siedenden Lösung 
von kohlensaurem Natron vollständig auflösen. Ein unlös- 
licher Bückstand yerräth eine fremde Beimischung. Dieser 
kapn abfiltrirt und untersucht werden. Am besten ist es 
aber solche Kieselsäure mit dem 3 fachen Gewicht kohlen- 
sauren Kali -Natrons zu schmelzen und wie in Nr^ 74 zu 
verfaluren. 

Beine Kieselsäure, in einer Platinschaale in Flusssäure 
aufgelöst, verflüchtigt sich beim Abdampfen vollständig. 
Bleibt ein Bückstand, so wird von Neuem etwas Flusssäure 
und darauf eoncentrirte Schwefelsäure zugesetzt, damit zur 
Trockne verdunstet, und die Substanz untersucht. Zuweilen 
ist sie oder enthält sie Titansäure. 



70. Lievrif), 

Ca5Si+2Pe5SH-Fe«§i. 

Das fein geriebene Mineral wird in eii^er Porzellan- 
sehaale gleichförmig mit Wasser benetzt, dann mit concen- 

*) Der derbe Ton Elba ist nicht selten. Kann auch kunstlieh 
dargestellt werden durch Zusammenschmelzen Ton 6 Th. Eisen- 
haromerschlag, 3 Th. feinem weissem Quarzsand nnd 1^ Th. ge- 
branntem Marmor bei starker Weissglöhhitze. 

7 
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trirter Sahssänre und etwa» SalpetersHiire ftbei^osseii und 
damit bis xax volLständigen , Gelatiiiining digerirt Die 
Masse wird dann im Waaserbade unter httofigem Umr^dnren 
Yollst&ndig zur Trockne verdmistet 

Die trockne Masse wird mit starker Salzsäure benetzt, 
darauf in Cklorwasser gel6et, die Kieselsäure abfiltnrt und 
auf gewöhnliche Weise (Nr. 69) behandelt. 

Aus der durch das Wasehwaasw yerdünnten Lösung 
wird das Eisenoxyd durch Ammoniak gefällt und der Nie- 
derschlag, nachdem er sidi m dem bedeckten Gefäss ab- 
gesetzt hat, nwch abfikrirt, indem man merst die Flüssig- 
keit durch das Filtmm kmfen lässt und dasselbe möglichst 
bedeckt halt, um den Zutritt der Kohlensänre zu verhüten. 
Der Niederschlag wird datm yermittdst der angesetzten 
Waschflasche ausgewaschen, getrocknet, geglüht und als 
Eisenoxyd gew<^en. . 

Die davon abfiltrirte Flüssigkeit wird mit Salzsäure ge- 
sättigt, durch Einkochen in einem Kolben concentrirt, mit 
Ammoniak versetzt und die Kalkerde durch ozalsaures 
Ammoniak gefällt und wie in Nr. 12 behandelt. 

Das Mineral enthält ungefähr 1,5 Proc. Manganoxydul 
und 0,5 Proo. Thonerde. Beide sind in dem gefällten Ei- 
senoxyd enthalten und müssen daraus wie in Nr. 23 und 19 
abgeschieden werden. 

Das Mineral enthält ausserdem als unwesentlichen Be- 
standtheil ungefähr 1,5 Proc. Wasser, dessen Menge durch 
Glühen in einem bedeckten Tiegel gefanden wird. 

Um direct den relativen Gehalt an Eisenoxydul und 
Eisenoxyd zu bestimmen, wird wie in Nr. 22 verfahren. 



71. Olivin, 

(Fe, Mg) 5 Si. 
Das sehr fein geriebene Mineral wird durch Digestion 
mit concentrirter Salzsäure sersetst, die Masse im Wasser- 
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bade zur Trpekne verdunstet, die troekne Masse mit star- 
ker Salzsäure befeuchtet, nach einiger Zeit mit wenigem 
Wasser vermischt mid die Kieselsäure abfiltrirt. 

Eine* kleine Menge Kupfer nnd Zinn, die manche Oli- 
vine enthalten, wird dadurch entdeckt und abgeschieden, 
dass man die Losung mit so viel gesättigtem Schwefelwas- 
serstoffwasser vermischt, dass sie darnach riecht, und dann 
eine Zeit lang verschlossen stehen lässt. 

Die vom Niederschlage abfiltrirte Flüssigkeit wird durch 
Eindampfen concentrirt und dabei, zur höheren Oxydation 
des Eisens, etwas chlorsaures Kali zugesetzt. 

Das Eisenoxjd kann nun nach dem Erkalten und nach- 
dem man noch etwas SaJiniaklösung zugemischt hat, durch 
Ammoniak gefüllt und dadurch von der Talkerde getrennt 
werden. Allein stets fällt, dann auch etwas Talkerde mit. 

Besser ist es, in die Lösung kohlensauren Baryt in klei- 
nem Überschuss zu geben, damit 12 Stunden lang unter 
öfterem Umrühren stehen zu lassen und den Niederschlag 
dann abzufiltriren, der wie in Nr. 23. m weiter behandelt 
und aus dem auch die darin enthaltene kleine Menge Thon- 
erde ausgeschieden wird (Nr. 74). 

Aus der Lösung wird der Baryt durch verdünnte Schwe- 
felsäure gefallt und die vom Barytniederschlag abfiltrirte 
Flüssigkeit mit Ammoniak neutralisirt. 

Sie enthält, ausser der Talkerde, eine kleine Menge 
Manganoxydul und Nickeloxydul, welches letztere nur in 
dem Olivin des Meteoreisens fehlt. Beide werden durch 
Schwefelammonium ausgefallt, von dem man möglichst einen 
Überschuss vermeidet. Der Niederschlag wird nicht eher 
abfiltrirt, als bis er sich abgesetzt und die Flüssigkeit sich 
vollständig entfärbt hat. Er whrd dann mit ganz verdünn- 
tem Schwefelammonium ausgewaschen. Bei so kleinen 
Mengen kann dann das Schwefelm.angan durch sehr ver- 
dünnte Salzsäure, die man durch das Filtrum laufen lässt, 
vom Schwefelnickel, welches darin so gut wie unlöslich ist, 
getrennt werden. Die kleine Menge Schwefelnickel kann 

7* 
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durch Glühen an der Lnft in Oxydul verwandelt und ids 
solches gewogen werden. Das Mangan wird aus der Lö- 
sung im Kochen durch kohlensaures Natron geMlt. 

Die vom Schwefelammonium- Niederschlag abfiltrirte 
Flüssigkeit wird mit Ammoniak vermischt und die Talkerde 
dann durch phosphorsaures Natron gefHUt (Nr. 6). 

Bei der Analyse des Olivins kann das Eisen j nachdem 
es in Oxyd verwandelt ist, auch durch bemsteinsaures Am- 
moniak von den anderen Basen geschieden werden (Nr. 23). 



72. Dalolilh, 

3CaB + M5Ca5S>. 

« 

Zur Bestimmung des Wassergehalts wird eine abgewo- 
gene Menge bis zum starken Glühen erhitzt. 

Wird das fein geriebene, ungeglühte Mmeral mit mä- 
sig starker Salzsäure digerirt, so gelatinirt* es. Wird die 
Masse zum Sieden erhitzt und heiss filtrirt, so scheidet sich 
beim Erkalten aus der Lösung Borsäure in Krystallen aus. 

Man kennt bis jetzt keine genaue Methode zur directen 
Bestimmung der Borsäure. Ihre Menge muss daher aus 
dem Verlust gefunden werden. 

Das fein geriebene Mineral . wird durch Digestion mit 
Salzsäure zersetzt, die Masse zur Trockne verdunstet, wo- 
bei sich ein grosser Theil der Borsäure verflüchtigt, längere 
Zeit bis 100^ erhitzt, der Bückstand mit salzsäurehaltigem 
Wasser erhitzt, die Kieselsäure abfiltrirt, gewaschen, ge- 
trocknet und geglüht.« 

Die davon abfiltrirte Flüssigkeit wird mit Ammoniak 
neutralisirt und die Kalkerde durch oxalsaures Ammoniak 
gefölit (Nr. 12). 
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73. FeldspaUi, 

KSi+AlSi'. 

I. Das sehr fein geriebene und geschlämmte Mineral, 
bei etwa 200^ getrocknet, wird in einem geräumigen Pla- 
tintiegel mit 4 bis 5 Mal so viel kohlensaurem Baryt sehr 
sorgföltig vermischt, der Tiegel in einen bedeckten Thontie- 
gel gestellt und in einem gut ziehenden Windofen, wenig- 
stens ^ Stunde lang, einer heftigen Weissglühhitze ausge- 
setzt, so dass man die Masse nachher stark zusammenge- 
sintert findet. In kürzerer Zeit und sicherer vollständig 
findet die Aufschliessung statt, wenn man den Tiegel einem 
.Gebläsefeuer aussetzt, so dass die Masse vollständig schmilzt. 

Oder es wird das Mineral in einem Silbertiegel mit 
■dem 4 fachen Gewicht Barythydrats, vorher durch Erhitzen 
vom Krystallwasser befreit, gemengt und bei Glühhitze bis 
zu^ Schmelzen erhitzt. 

Die Masse wird dann aus dem Tiegel gedrückt, in ei- 
ner geräumigen Schaale mit Wasser übörgodsen und nun 
allmälig Salzsäure in kleinem Überschuss hinzugetropffc, bis 
sie, mit. Hülfe gelinder Digestion, unter Abseheidung von 
gelatinöser Kieselsäure vollständig zersetzt und aufgelöst ist 
Die ganze Flüssigkeit wird dann, um die Kieselsäure un- 
löslich zu machen, zuletzt unter stetem Umrühren und im 
Wasserbade, bis zur vollständigen Trockne «verdunstet. 

Die Salzmasse wird hierauf mit Salzsäure benetzt, dann 
mit der erforderlichen Menge Wassers übergössen, damit 
digerirt, die Kieselsäure abfiltrirt, gewaschen, vdlsjiändig 
get];pcknet, geglüht und im bedeckten Tiegel g^woget^^ 

Aus der Lösung wkd die Baryterde Mdtvch alli&äligen 
und vorsichtigen Zu^z von verdünnCfer Schwefelsäure aus- 
gefällt, indem man ewgfiflt|p vermeidet,' einen git^ssefem 
Überschuss hismzufügeii. ^ Qer .^We^kaitf e Baryt wbi 
iaj0 abtil^rirt un^ ausgewasch^ (Sieh« Nr. 3). 
«Aus'der.abfiltnrten^ ntit^utfa^St^ «dui^h- Abdampfen 
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concentrirten Flüssigkeit wird die Thonerde durch Schwe- 
felammonium gefällt nnd wie in Nr. 15 behandelt 

Die davon abfiltrirte Flüssigkeit wird zur Trockne ver- 
dunstet und die trockne Masse zur Verflüchtigung der Am- 
moniaksalze geglüht. Diess muss, zur Vermeidung des 
Spritzens, mit um so grösserer Vorsicht geschehen, je meh^ 
sie, durch unvorsichtigen Zusatz von Schwefelsäure, gebil- 
detes schwefelsaures Ammoniak enihält. Zuletzt wird, um 
das saure Alkali-Salz in neutrales zu verwandehi, ein Stück 
kohlensaures Ammoniak in den bedeckten Tiegel gehalten. 

Der Rückstand ist schwefelsaures Kali und wird als 
solches gewogen. Enthielt das Mineral zugleich Natron, so 
wird dann wie in Nr. 4 verfahren. 

Auch kann man aus der ersten Lösung die meiste Ba- 
ryterde durch allmäligen und vorsichtigen Zusatz von ver- 
dünnter Schwefelsäure und den Rest dann, nebst der Thon- 
erde, durch ein Gemische von kohlensaurem und kaustischem 
Ammoniak, nur in kleinem Überschuss zugemischt, ausfällen. 
Nach 24 Stunden wird der Niederschlag abfiltrirt, ausge- 
waschen, die Thonerde (nebst Baryterde) durch verdünnte 
Salzsäure ausgezogen und dann durch frisch bereitetes 
Schwefelammonium ausgefclllt und rasch und möglichst ohne 
Luftzutritt ausgewaschen. 

Die vom Niederschlage mit kohlensaurem Ammoniak 
abfiltrirte Flüssigkeit, welche das Alkali enthält, wird durch 
Eindampfen concentrirt, mit Salzsäure gesättigt, zur Trockne 
vjEirifünstet und die Salzmasse in einem bedeckten Tiegel, 
etiletet bis zum Glühen, erhitzt. Der Rückstand ist Ghlor- 
kalium (oder CBlomatrium). *Er muss mit Schwefelsäure 
iCtif 4(ar]^ geptüif werden, weil der kohlensaure Baryt nicht 
absolut' unlöslich^ ist und l^im Glühen mit dem Salmiak 
Chlorlarium gebildet hab^ könnte. ' 

n. Eine zweite' Methode der iiuflscliliessun^ ist die 
durch Flussiäure. Das gedchläpmte Mineral wivdin ^tr 
Flathischaale od«r änem* geräumigem Platititieg^'^mil lau- 



r 
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chender Flusssfinre gleichförmig vermischt tind damit bis 
zur vollständigea Zersetzong digerirt. 

Oder es wird, in einer flachen Platinschaale ausgebreitet 
und mit Wasser befeuchtet, in einem geeigneten verschliess- 
baren Gefass ven Blei längere Zeit dem Dampf von Fluss- 
säure ausgesetzt, entwickelt aus Flussspathpulver , welches 
auf dem Boden des Gefftsses liegt und mit concentrirter 
Schwefelsäure übergössen und gelinde erwärmt wird. 

Hierauf mischt man zu der so zersetzten Masse allmälig 
und Yorsichtig concentrirte reine Schwefelsäure und verdun- 
stet allmälig und vorsichtig zur Trockne. Hierbei wird 
alles Fhior mit allem Silicium aiägetrieben und man hat, 
nach Verflüchtigung der überschüssigen Schwefelsäure, alle 
Basen in schwefelsaure Salze verwandelt. 

Die trockne Masse wird mit concentrirter Salzsäure be- 
feuchtet und nach einiger Zeit Wasser hinzugefügt, worin 
sie sich nun klar auflösen muss, wenn die Zersetzung voll- 
ständig gewesen ist. 

Aus dieser Auflösung werden dann Thonerde und die 
Alkalien wie oben geschieden. 

Ein häuflg vorkommender kleiner Eisengehalt wird bei 
der Thonerde gesucht. 

Bei der Analyse kalkhaltiger Feldspathe (Labrador, 
Anorthit) wird die Kalkerde, nach AusfäUung der Thon- 
erde, durch oxalsaures Ammoniak gefällt. 

Bei der Analyse des Petalits und Spodumens bekommt 
man zuletzt ein Gemenge von Natronsälz mit Lithionsalz, 
welches man wie beim Triphyllin trennt. 



74. Äugi^y Hornblend^^ Granat^ lUodrstS^ iQipldot; 

Silicate von Öa, Mg^ l%;»Mn'^u9d Jj.^ 
Das sehr fein geikbeiif» 'Mineral muss durch Schmelzen 
mit der 4 fachen Menge kokfens^uren Kali'-NatifCnM aufge- 
schlössen werden. 9 . «. ^ ^ 
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Die Masse wird in Wasser aufgeweicht, in Salzsäure 
aufgel&st, die Kieselsäure, wie bei der Feldspath-Analjse, 
durcli Abdampfen unlöslich gemacht, die trockne Masse mit 
Salzsäure benetzt, dann, zur höheren Oxydation des Eisens 
und Mangans, in Chlorwasser aufgelöst und die Kieselsäure 
abfiltrirt. 

Aus der Lösung werden Thonerde, Eisenoxyd und Man- 
ganoxyd durch Ammoniak gefällt. 

Aus der vom Niederschlage abfiltrirten Flüssigkeit wer- 
den Kalk- und Talkerde wie in Nr. 12 geschieden. 

Der Niederschlag, welcher ausser Thonerde, Eisenoxyd 
und MangajiOxyd, auch noch Talkerde enthalten kann, wird 
in Salzsäure gelöst, die Lösung, zur Bildung von Maugan- 
chlorür, zum Sieden erhitzt j mit vielen^. Wasser verdünnt 
und dann allmäUg, unter beständigem Umrühren mit koh- 
lensaurem Natron neutralisirt, bo dass sie sich mit Kohlen- 
säure sättigt und zuletzt bei Zusatz der letzten Antheile 
von kohlensaurem Natron das Bicarbonat Ton diesem ent- 
steht.^ 

Hierdurch werden Eisenoxyd und Thonerde allein ge- 
fallt, während Talkerde und Manganoxydül aufgelöst bleiben. 

Thonerde und Eisenoxyd werden dann abfiltrirt und wie 
in Nr. 19 getrennt. 

Die vom Eisen- und Thonerde -Niederschlage abfiltrirte 
Flüssigkeit, wird, je nach dem Mangangehalt, mit mehr 
oder «weniger unterchlorigsaurem Natron vermisqht und 24 
^tpnden l^ng stehen, gelassen, wodurch das Mangan als 
Oxydhydrat niederfiillt, welches durch Glühen zu Oxyd- 
Oxydul wird. 

Die davon abfiltrirte Flüssigkeit wird in einem schief 
liegend^ Kolben ^durch Einkochen concentrirt, darauf mit 
Salzsäpuce gesättigt unter Vermeidung von Verlust durch 
Spritzen, mit Ammoniab' übersättigt und die Talkerde durch 
pjiol^pjiorsaures Natron me in ]^ 6» «gefallt. 

, Enthält ein solches J^ineral nur wellig Kalk^erde und 
Manganoxydul, «o Bann man unmittelbar die von der Kie- 
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selsäure abfiltrirte Lösung mit Natron -Bicarbonat fallefl, 
woduxch Thonerde und Eisenoxyd gefallt werden, Mangän- 
oxydi^, Kalk- und Talkerde gelöst bleiben. 

Auch kann man aus der Auflösung Eisenoxyd und 
Thonerde durch kohlensauren Baryt fällen und dann wie 
in Nr. 23 weiter yerfahren. 

Alle diese und ähnliche, durch Salzsäure nicht zersetz- 
bare Mineralien können auch zweckmässigerweise durch 
Flusssäure aufgeschlossen werden, wobei jedoch die Kiesel- 
säure aus dem Verlust bestimmt werden muss (S. Feldspath). 



75. Beryir), 

GSi2+AlSi2. 

" Das sehr fein geriebene Mineral, wohl' getrocknet, wird 
in einem Platintiegel mit 'der 4fachen Gewiehtpmenge kohlen- 
sauren Kali-Natrond (S. Nr. 10) zusammengeschmolzen, die 
Masse mit Wasser aufgeweicht, bis zur vollständigen Zer- 
setzung mit überschüssiger Salzsäure digerirt un^ vollstäur 
dig zur Trockne verdunstet, um die Kieselsäure unlöslich 
zu machen. Der Rückstand wird mit Salzsäure befeuchtet 
und dann mit warmem Wasser. übergössen, die Eaeselsäure 
abfiltrirt, die l^ösung durch Abdampfen concentrirt und dann 
ganz allmälig xind unter beständigem Umrühren in einen 
Überschuss einer warmen concentrirten Lösung von kohlen- 
saurem Ammoniak getropft, wodurch die Thonerde gefällt 
und die Beryllerde aufgelöst wird. Nachdem der Nieder- 
schlag noch längere Zeit mit der Flüssigkeit verschlossen 



*) Der Ton Haddam in Nordamerika, Ton Limoges io Frank- 
reich, Yom RaboMstein bei Zwiesel ia Bayern leicht in Menge zu 
haben in Bonn (S. Note Nr. 12). 



* 
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digerirt worden ist, wird diese abfiltrirt, längere Zeit bis 
zur Yerflttchtigang des meisten Ammoniaksalzes gekocht, 
mit Salzsäure schwach übersättigt, zur Anstreibnug derKoh- 
lensäiure digerirt und die Beiyllerde durch kaustisches Am- 
moniak ge&Ut. 

Bezweckt man bloss die Darstellung 'von Beryllerde, so 
braucht man die ammoniakalisch^ Lösung bloss zu kochen, 
wobei sich die Beryllerde, in dem Maasse wie das kohlen- 
saure Ammoniak weggeht, als kohlensaures Salz abscheidet. 

Eine andere Methode ist folgende: Die beiden Erden 
werden durch Ammoniak geMlt, der Niederschli^ abfiltrirt, 
der grösste Theil vom Filtrum abgenommen, der Rest auf 
diesem durch kalt aufgegossene Lösung von Kalihydrat 
aufgelöst und das Filtrum gut ausgewaschen. Die alka- 
lische Lösung lässt man zu dem abgenommenen Nieder- 
schlag fliessen und giebt jioch so lange Kalihydrat hinzu, 
bis er sich vollständig aufgelöst hat. Zurückbleibendes 
Eisenoxyd -müsste abfiltrirt werden. 

Die Flüssigkeit wird dann mit .vielem Wasser verdünnt, 
und ^ Stimde lang zum Sieden erhitzt, wobei alle Beryll- 
erde gefällt wird. Sie muss heiss .abfiltrirt und mit heissem 
Wasser gewaschen werden. 

Die alkalische Thonerde- Lösung wird mit Salzsäure 
schwach übersättigt und die Thpnerde durch Schwefelam- 
monium ausgefällt. 

Eine dritte Methode besteht darin, dass man die durch 
Ammoniak frisch gefällten Hydrate der Erden mit einer 
concentrirten Lösung von Salmiak kocht, so lange noch 
Ammoniak entweicht, wobei die Beryllerde aufgelöst wird, 
die Thonerde zurückbleibt. 
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76. Topas*), 

6Ä15Si2 4 (3ÄlF5 + 2SiF5). 

Bei sehr heftiger Weissglühhitze verliert der Topas den 
ganzen Fluorgehalt in Form von Fluorkieselgas. 

Als sehr feines Pulver mit dem 4faehen Gewicht was- 
serfreien kohlensauren- Natrons geschmolzen, wird er aufge- 
schlossen unter Bildung von Fluornatrium, welches mit Was- 
ser ausgezogen wird. Bevor man -aber das zurückbleibende 
Thonerde-Silicat abfiltrirt, versetzt man die Flüssigkeit mit 
etwas kohlensaurem Ammoniak und digerirt, zur Fällung 
einer kleinen Menge von aufgelöster Thonerde und Kie- 
selsäure. 

Der Eückstand wird dann abfiltrirt, mit verdünntem 
kohlensaurem Ammoniak ausgewaschen und wie in Nr. 69 
weiter behandelt. 

Die abfiltrirte alkalische Lösung wird durch Abdampfen 
concentrirt und vom Ammoniak befreit und der grössere 
Theil des kohlensauren Natrons mit Salpetersäure gesättigt, 
i so dass noch kohlensaures Natron unzersetzt bleibt. Hier- 

auf wird sie mit einer Lösung von Chlorcalcium vermischt 
und dadurch ein Gemenge von kohlensaurem Kalk .und 
Fluorcalcium gefällt. Nachdem sich der Niederschlag mit 
Hülfe gelinder Erwärmung abgesetzt hat, wird er abfillxirt, 
gewaschen und geglüht. Alsdann wird die kohlensaure 
Kalkerde mit verdünnter Essigsäure aufgelöst, die gam^e 
Flüssigkeit bis zur Yerflüehtigung aller freien Essigsäure 
im Wasserbade zur Trockne abgedampft und aus der trock- 
nen Masse die essigsaure Kalkerde mit heissem Wasser 
ausgezogen. Das zurückbleibende Fluorcalcium wird abfil- 
trirt, gewaschen, getrocknet, geglüht und gewogen. Hätte 
man den Niederschlag von kohlensaurem Kalk und Fluor- 
calcium vor der Behandlung mit Essigsäure nicht geglüht» 



*) Beschädigte Kr j stalle tob brasilianischen Topasen sind Mufig 
und wohlfeil zu bekommen. 
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80 würde das Fluorcalcium die Poren des Filtmms ver- 
stopfen und die Flüssigkeit trüb durchlaufen. 



77. Zircon'), 

•irSi. 



Ausgelesene geglühte und dadurch farblos, gewordene 
Zircone werden zum feinsten Pulver geschlämmt und das 
Pulver mit dem 4 fachen Gewicht wasserfreien kohlensauren 
Natrons im Platintiegel bei gutem Feuer zusammengeschmol- 
zen. Die Masse wird mit Wasser digerirt, welches das 
gebildete kieselsaure Natron auflohst und ein Silicat von 
Zirconerde und Natron als ein krystallinisches Pulver un- 
gelöst lässt. Nach dem Auswaschen wird es durch Di- 
gestion mit concentrirter Salzsäure zersetzt, die Masse im 
Wasserbade verdunstet, in salzsäurehaltigem Wasser ge- 
löst, die Kieselsäure abfiltrirt und die Zirconerde 'durch 
Ammoniak gefallt. 

Ein anderes Verfahren, den Zirkon aufzuschliessen, be- 
steht darin, dass man ihn, höchst fein geschlämmt, mit dem 
mehrfachen Gewicht reinen Zuckers vermischt, glüht, die 
kohlige Masse noch heiss in ein Bohr von schwer schmelz- 
barem Glas füUt und in einem darüber geleiteten Strom 
von getrocknetem Chlorgas bis zum vollen Glühen erhitzt. 
Dajs sich bildende Ghlorsilicium geht gasförmig fort, das 
Ghlorzirconium sublimirt sich in dem kälteren Theile des 
Bohrs. 

Ist die erhaltene Zirconerde eisenhaltig, so wird der 
Niederschlag mit Oxalsäurelösung digerirt, welche das -Ei- 
senoxyd auflöst, die oxalsaure Zirconerde zum' Theü wenig- 
stens ungelöst lässt. 



*) Vorrälbe Von Hyacinlh^n yon Expailly oder Ceylon (indcl 
man zuweilen in alleren Apotheken. • • 
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Oder man übergiesst ihn, um das Eisen in Schwefel- 
eisen zu verwandeln, mit Schwefelammoninm, decaathirt 
nach einiger Zeit die Flüssigkeit und vermischt den schwar- 
zen Niederschlag mit wässriger schwefliger Säure, welche 
das Schwefeleisen sogleich auflöst und die Zirconerde farb- 
los zurücklässt. . Oder kürzer man vermischt die neutral!- 
sirte eisenhaltige Zirconerde- Lösung mit saurem schwefiig- 
satCrem Natron und erhitzt, wobei alle Zirconerde eisenfrei 
gefilUt wird. 

Zur scharfen quantitativen Trennung versetzt man die 
Lösung der eisenhaltigen Zirconerde mit Weinsäure, sättigt 
mit Ammoniak, wodurch nichts gefällt werden darf, und 
fallt darauf das Eisen durch Schwefelammonium, filtrirt den 
Niederschlag, nachdem er sich vollständig abgesetzt hat, 
ohne Unterbrechung ab, wäscht ihn mit verdünntem Schwe- 
felammonium aus, verdunstet die Lösung zur Trockne und. 
glüht den Kückstand, bis alle Kohle verbrannt und die 
Zirconerde weiss* geworden ist. 

s Aus einer neutralen Lösung wird die Zirconerde durch 
eine siedend gesättigte Lösung yon schwefelsaurem Kali- 
als weisses, pulveriges Doppelsalz vollständig gefällt. Nach 
dem Kochen ist dieser Niederschlag in Wasser und selbst 
in Säuren *kaum löslich. . 

Was man Zirconerde nennt, soll aus mehreren, sehr 
ähnlichen, bis jetzt nicht scharf von einander- trennbaren 
Oxyden bestehen. 



78. Ceril*), 

. (Ce, La, Di, Fe, Öa)5 Si + 3H. 
Der fein gepulverte Cerit wurd mit concentrirter Schwe- 



*) Vbo dem einzigen Fundort, der Baitnäsfj^be bei RiddarhjUa 
in WesUnanland. Von MineralienhändliBm oder aus Stockholm zu 



erhalteo. 
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felsätire Übergossen und damit digerirt, bis er sich unter 
freiwilliger Erhitzung damit in eine troekne Masse verwan- 
delt hat. 

Die Masse wird dann mit kaltem Wasser übergössen 
und damit kalt macerirt, bis die schwefelsauren Salze auf- 
gelöst sind. Die von der Kieselsäure abfiltrirte Lösung, 
die, wenn sie durch das Waschwasser zu verdünnt geworden 
ist, durch Abdampfen concentrirt werden muss, wird mit ei- 
ner siedendheiss gesättigten Lösung von schwefelsaurem 
Kali vermischt und erkalten gelassen. Hierdurch werden 
Cerium, Lanthan und Didjm als schwefelsaure Doppelsalze 
gefHUt, während Eisen etc. aufgelöst bleiben. Der Nieder- 
schlag wird abfiltrirt und mit ein^ gesättigtenr Lösung von 
schwefelsaurem Kali ausgewaschen. In die ablaufende Flüs- 
sigkeit werden noch Krystallkrusten von schwefelsaurem 
Kali gestellt und dadurch noch ein Best von Doppelsalz 
gefällt. 

Das gefällte Salz wird, unter Zusatz von etwas Salzsäure, 
in der hinreichenden Menge siedenden Wassers aufgelöst 
und die Basen heiss durch einen Überschuss von kaustischem 
Kali gefallt. (Ammoniak fallt basische Salze). 

Nach dem Glühen bilden sie ein zimmtbraunes Pulver. 
Durch Digestion mit concentrirter Schwefelsäure in Salz 
verwandelt, bildet dieses mit Wasser eine gelbe Lösung, 
aus der schwefelsaures Kali ein citrongelbes Gemenge von 
Doppelsalzen fallt. 

Eine andere Methode zur Darstellung der Ceroxyde 
besteht darin, dass man die rohe schwefelsaure Lösung heiss 
mit einem Überschuss von K^lihydrat fallt, den Niederschlag 
auswäscht und mit überschüssiger Oxalsäure- Lösung dige- 
rirt, wodurch Eisen und Kalk aufgelöst werden und die 
Ceroxyde als weisse Oxalsäure Salze ungelöst bleiben. Sie 
werden abfiltrirt und ausgewaschen. Nach dem Glühen an 
der Luft geben sie braunes Oxyd. 

Man hat bis jetzt kein Mittel, um die drei Oxyde scharf 
von einander zu trennen. 
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Das CeroxydnlLydrat ist farblos, oxydirt sich aber 
rasch an der Luft und wird gelb. 

Das Ceroxyd ist im reinen Znstande gelb mit einem 
Stich in'^B Boiher Das unreine ist ziegelrotb. Es entsteht 
durch Glühen des Hydrata an der Lnft. Es ist nur in 
heisser concentrirter Schwefelsäure löslich. Die Lösung ist 
schön gelb. Das Oxydhydrat wird in Menge und mit gel- 
ber Farbe von den Bicarbonaten der -Alkalien aufgelöst, 
namentlich vom Ammoniaksalz. In concentrirter Salzsäure 
ist das Oxyd unlöslich. Bei Zusatz von Alkohol löst es 
sich darin zu Chlortir auf. 

Das Lanthanoxyd ist farblos. Mit Wasser erwärmt 
verwandelt es sich in alkalisch reagirendes Hydrat. Von 
heisser Salmiaklösung wird es unter Ammoniak -Entwicke- 
lung aufgelöst. Seine Salze sind farblos. Das kohlensaure 
Salz ist unlöslich in kohlensaurem Ammoniak. 

Das geglühte Didymoxydist braun. Bei Weissgltih- 
hitze wird es schmutzig weiss, in's Graulichgrüne. In Säu- 
ren ist es löslich. Seine Salze sind amethystfarben , mit 
einem Stich in^s Blaue. Kalihydrat fallt daraus violettes 
Hydrat. Das kohlensaure Salz ist imlÖslich in kohlensaurem 
Ammoniak» 

Das geglühte braune Gemenge der drei Oxyde wird 
von Salzsäure unter Ghlorentwickelung aufgelöst. 

Löst man das durch Kali gefällte gemengte Hydrat in 
Salpetersäure, verdampft zur Trockne und glüht, so erhält 
man ein dunkelbraunes Oxyd, aus welchem sich wenigstens 
ein Theil des Lanthanoxyds rein darstellen lässt.. Man ver- 
mischt zu diesem Zweck das fein geriebene Oxyd mit Was- 
ser, zu dem man in dem Maase wie sie sich sättigt, Sal- 
petersäure, frei von salpetriger Säure, in einzelnen Tropfen 
zumischt und häufig umschüttelt. Aus der abfiltrirten und 
zum Sieden erhitzten Lösung fällt kohlensaures Ammoniak 
kohlensaures Lanthanoxyd in glänzenden Krystallschuppen. 

Vermischt man das durch Kalihydrat gefällte Oxyd- 
Gemenge mit concentrirter Kalilauge und sättigt diese, un- 



A» 
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ter beständigem Bewegen, mit Chlorgasy so wird das Ce- 
rium in eine unlösliche gelbe' Oxyd-Verbindung verwandelt, 
während Didjm und Lanthan, nebst etwas Cerium, als Chlo- 
rüre aufgelöst werden. Dks gelbe Ceroxyd wird noch län- 
gere Zeit mit Ghlorwassmr inacerirt, dann abfiltrirt, ausge- 
waschen, zur Auszicdmng von unterchloriger Säure mit ver- 
dünntem Kali digenrt und das ELali, welches es aufnimmt, 
nachher mit verdünnter Salpetersäure . ausgezogen. Die 
Auflösung der Chlorüre wird von Neuem mit Kalihydrat 
gefUllt lind der Niederschlag von Neuem mit Kali und 
CUorgas .behandelt. 



79, Orthit •), 

ir^ Ce, La, Ca, Mg, Mn, Fe, fe, AI, 8i. 

Das fein geriebene, bei 100^ getrocknete Mineral wird 
.in einer Porzellanschaale* durch Digestion mit concentrirter 
Salzsäure unter Zumischung, von Salpetersäure, zur Oxyda- 
tion des Eisenoxyduls, aufgesdblossen und die Masse dann 
im Wasserbade unt^r häufigem Umrühren vollständig zur 
Trockne verdunstet und noch längere Z^it bei dieser Tem- 
peratur erhitzt. 

Die Masse wird dann- mit' wenigem salzsäurehaltigem 
Wasser digerirt, die Eaeselsäure abfiltrirt, mit heissem Was« 
ser ausgewaschen, vollständig getrocjmet, geglüht und ge- 
wogen. 

Das Waschwasser wird zu einem kleineren Volum ab- 
gediEunpft, mit der abgelaufenen Losung vermischt und diese 
zur höheren Oxydation des Mangans und dessen voUstän- 
diger Aüsfallung, mit Chlorgas gesättigt und durch Ammo- 



*)'Ist noch das häufigste unter den selteoen, Yttererde enthal- 
tenden Mineralien. Die Darstellung der Yttererde aus dem daran 
yiel reicheren j aberyiel seltneren Gadolinit geschiebt auf ähnliche 
Weise. 
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niak geftllt. ' Hierdurch, werden aUe Baden geföllt, mit 
Ausnahme der Kalkerde. 

Man lässt den Niederschlag in dem wohl bedeckten Ge- 
ftss sich absetzen, lässt die klare Flüssigkeit rasch durch 
das Filtrum laufen, gibt zuletzt den Niederschlag auf das- 
selbe, indem man es stets bedeckt hält, und wäscht ihn 
vermittelst der aufgesetzten Waschflascbe am besten mit 
heissem Wasser aus. 

Das Waschwasser, mit Salzsäure schwach sauer gemacht, 
wird zu einem kleinen. Volum eingedampft, mit der ersten 
durchgelaufenen Flüssigkeit vereinigt, mit Ammoniak neu- 
tralisirt und die Kalkerde durch oxalsaures Ammoniak ge- 
fällt (S. Nr. 12). Die davon abfiltrirte Flüssigkeit ist nach 
dem Concentriren noch auf Talkerde zu prüfen, da viel- 
leicht nicht alle Talkerde mit der Thonerde gefallt wor- 
den ist. 

Der durch Ammoniak erhaltene Niederschlag wird noch 
feucht vorsichtig und ohne dieses zu verletzen vom Filtrum 
abgenommen, der nicht abnehmbare Theil durch einige Tro- 
pfen Salzsäure aufgelöst, das Filtrum vollkommen ausge- 
waschen, die Flüssigkeit ' zu dem abgenommenen Nieder- 
schlag gegeben, dieser in der kleinsten erforderlichen Menge 
Salzsäure aufgelöst und die Lösung, um alles Mangan und 
Cer in Ghlorüre zu verwandeln, längere Zeit bis nahe zum 
Sieden erhitzt. Nach dem vollständigen Erkalten wird fein 
geriebener kohlensaurer Baryt im Überschuss hiuzugeftigt 
und unter öfterem Bewegen 24 Stunden lang damit stehen 
gelassen. Hierdurch werden Eisenoxyd, und Thonerde 
gefällt. 

Die Masse wird filtrirt, der Niederschlag vollständig 
ausgewaschen, in Salzsäure gelöst, der Baryt durch ver- 
dünnte Schwefelsäure ausgefällt, und aus der vom schwe- 
felsauren Baryt abfiltrirten Lösung Eisenoxyd imd Thon- 
erde wie in Nr. 19 geschieden. 

Aus der vom Thonerde-Eisenoxyd-Niederschlag abfiltrir- 
ten Lösung wird der aufgelöste Baryt durch Schwefelsäure 

8 
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gefi&llt, der Niederschlag abfilirirt und die Flüssigkeit bis 
zu einem kleinen Volum abgedampft. Sie wird nun mit 
dem mehrfachen Volum einer siedend gesättigten Lösung 
▼on schwefelsaurem KaU vermischt, wodurch die Ceroxyde 

(Ce, fia, D) in Form eines weissen, pulverigen Doppelsal- 
zes gefmit werden. 'Nach 24 Stunden wird es abfiltrirt und 
mit einer gesättigten Lösung von schwefelsaurem Kali, worin 
es ganz unlöslich ist, vollständig ausgewaschen. 

Er wird dann, unter Zusatz von etwas Salzsäure, in 
der hinreichenden Menge siedenden Wassers aufgelöst, die 
Lösung heiss mit überschüssigem kaustischem Kali gefallt, 
der Niederschlag abfiltrirt, gewaschen, geglüht und als brau- 
nes Ceroxyd gewogen (S. Nr. 78). * 

(Würde ein ähnliches Mineral zugleich Zirconerde oder 
Thorerde enthalten, tio würden auch diese in dem durch 
schwefelsaures Kali gebildeten Niederschlag enthalten sein, 
wiewohl ein Theil der Zirconerde auch in dem Niederschlag 
durch kohlensauren Baryt enthalten sein könnte. Sie ist 
in kaustischem Kali unlöslich). 

Die vom Niederschlag mit schwefelsaurem Kali abfil- 
trirte Flüssigkeit, welche nur noch die Yttererde enthält, 
wird mit Ammoniak neutralisirt und die Erde durch Oxal- 
säure gefällt. Nach 24 Stunden wird der Niederschlag ab- 
filtrirt, gewaschen, geglüht und als reine Yttererde (Y,Tb,E) 
gewogen. 

« Li der abfiltrirten Flüssigkeit könnte noch ein Rest von 
Manganoxyd enthalten sein. Nach dem Neutralisiren kann 
es durch Fünffach - Schwefelkalium gefällt werden. 

Wäre die geglühte Yttererde bräunlieh, so würde sie 
Manganoxyd enthalten. Durch verdünnte, von salpetriger 
Säure freie Salpetersäure könnte die Yttererde davon ge- 
trennt werden ; vielleicht auch durch Erhitzen mit überschüs- 
siger Lösung von Oxalsäure, da die oxalsaure Yttererde 
in Oxalsäure ganz unlöslich ist. 

(Würde ein solches Mineral auch Beryllerde enthalten, 
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SO würde diese in der von der Oxalsäuren Yttererde ab- 
filtrirten Lösung enthalten sein, woraus sie durch Ammoniak 
zu fallen wäre. 

Um in Yttererde die Gegenwart von Beryllerde zu ent- 
decken, mengt man dieselbe, da sich letztere nicht durch 
kaustisches Kali ausziehen lässt, mit r<3inem Zucker, ver- 
kohlt die Masse im Platintiegel und glüht sie dann in einem 
Strom vontrocknem Chlorgas, wobei man das Chlorberyl- 
lium sublimirt erhält, das Chloryttrium in der kohligen 
Masse bleibt). 

Der durch Ammoniak bewirkte Niederschlag, der, ausser 
der Kalkerde, alle übrigen Basen des Orthits enthält, könnte 
auch dadurch analysirt werden, dass man ihn mit über- 
schüssiger Oxalsäurelösung digerirte, wobei die Ceroxyde 
und die Yttererde als Oxalsäure. Salze ungelöst bleiben 
würden. Sie. müssten dann vor der weiteren Trennung zur 
Zerstörung der Oxalsäure geglüht werden. 



80. Thorif)^ 

ths Si + 3H. 

Mit concentrirter Salzsäure gelatinirt das fein geriebene 
Mineral vollständig. Die Lösung wird zur Trockne ver- 
dunstet, die Kieselsäure abfiltnrt, die Lösung dusch Ein- 
dampfen stark concentrirt und mit einer siedend gesättigten 
Lösung von schwefelsaurem Kali vermischt. Hierdurch wird 
alle Thorerde, gleich den Ceroxyden, als weisses, pulveri- 



*) Dieses schwarze, amorphe Mineral von LöTön bei Brevig in 
Norwegen wird, ungeachtet seines seltenen Vorkommens, als Bei- 
spiel einer Thorerde -Verbindung hier aufgenommen, um auf die 
fernere Auffindung dieser gewiss hiufiger vorkommenden Erde auf- 
merksam lu machen. Von Shnlicher Zusammenseteung ist der 
orangefarbene Orangit von Brevig. 

8* 
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g68 Doppelsalz vollständig gefallt. NKch dem Erkalten *fil- 
trirt man es ab und wäscht eis mit einer gesättigten Lösung 
von schwefelsaurem Kali aus. Eb wird hierauf in reinem 
siedendem Wasser gelöst und die Thorerde durch kausti- 
sches Kali gefüllt. 

Nach dem Glühen ist die Thorerde weiss und hat 9,4 
spec. Gewicht. Sie ist nur in heisser concentrirter Schwe- 
felsäure löslich. Ihr Hydrat ist unlöslich in Kali. 

Das Chlorthorium ist suhlimirbar und schmelzbar. 

Die schwefelsaure Thorerde ist nur langsam in Wasser 
löslich. Wird die Lösung, erhitzt, so scheidet sie ein Ge- 
webe von feinen Krystallnadeln ab, ^ein Salz mit kleinerem 
Wassergehalt, schwer löslich in^ Wasser. 



81. Apatit^ 

SCa'l -I- Ca €1 (oder + CaF). 

Zur Bestimmung des Chlorgehalts wird eine abgewogene 
Menge des unzerriebenen Minerals in verdünnter Salpeter- 
säure gelöst*) und das Chlor durch salpetersaures Silber- 
oxyd gefällt. 

Den kleinen Fluorgißhalt in gewissen Apatiten entdeckt 
man auf die Weise, dass man das fein gepulverte Mineral 
in einem Plalintiegel mit Concentrirter Schwefelsäure ver- 
mischt, den Tiegel mit einer Glasplatte bedeckt, die mit 
einer dünnen aufgeschmolzenen Schicht von Wachs überzo- 
gen ist, in d^ man mit einer Nadel Schriftzüge gezeichnet 
hat, und den Tiegel am Boden mit einer so kleinen Flamme 
erwärmt, dass das Wachs nicht itohmelzen kann. War Fluor 



*) Mancher derbe Apatit hinterl&ssi hierbei eine kleioe Menge 
eines krjslaUinischen Pulrers, welches Krjptolith (phosphorsaures 
Ceroxjdal) ist. 
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vorhanden, so findet man nach dem Abwischen des Wach- 
ses die Schriftzüge geätzt. « — Die Menge des Fluors wird 
aus dem Verlust bei der ganzen Analyse gefunden. 

Zur Bestimmung der Phosphorsäure und Kalkerde kön- 
nen die bei der Knochenerde angegebenen Methoden ange- 
wandt werden. Ausserdem noch folgende: 

Man löst das Mineral in einer Schaale in Salpetersäure 
auf, 'und gibt so viel reines Quecksilber hinzu, dass naqh 
der Sättigung der Säure noch ein Theil ungelöst bleibt. 
Hierauf verdunstet man im Wasserbade vollständig zur 
Trockne. Riecht sie noch nach Salpetersäure, die^ vollstän- 
dig entfernt werden muss , so mischt man etwas Wasser 
hinzu und verdunstet von Neuem zur Trockne. DiöMastfe 
wird mit Wasser übergössen, auf einem möglichst kleinen 
Filtrum abfiltrirt und der Rückstand, der alle Phoaphorsäure 
enthält, ausgewaschen. 

Die Lösung enthält, ausser dem überschüssigen Queck- 
silbersalz, alle Kalkerde. Das Quecksilberoxydul wird durch 
Salzsäure ausgefällt. Aus der davon abfiltrirten Flüssigkeit 
fallt man das etwas gebildete Quecksilberoxyd durch Am- 
moniak. Enthält das Mineral Eisen oder andere durch 

• 

Ammoniak fällbare Basen , so bleiben diese nach dem Glü- 
hen des letzteren Niederschlags zurück. Aus der möglichst 
ohne Luftzutritt und rasch davon abfilterten Flüssigkeit 
wird die Kalkerde durch oxalsaures Ammoniak gefallt. 

Das Filtrum mit dem abfiltrirten Quecksilber -Rückstand, 
welcher die Phosphorsäure enthält, wird gut getrocknet, der 
Inhalt in einen Platintiegel geschüttet, darin mit kohlensau- 
rem Kali-Natron gemengt, und in eine daritijgemachte Ver- 
tiefung das zusammengerollte JFiltrum gelegt und mit Salz 
bedeckt. Hierauf wird der Tiegel unter einem gut ziehen- 
den Schornstein so lange (aber nicht zum Glühen) erhitzt, 
bis das freie Quecksilber verflüchtigt ist und darauf bis 
zum starken Glühen imd Schmelzen der Masse gebracht. 
Die Masse wird dann in Wasser gelöst, mit Salzsäure über- 
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8&ttigt und die Phosphorsäure durch Ammoniak and schwe- 
felBanre Talkerde geföUt. 



82. Triphyllin*), 

(l^e, Mn, Li)5^. 

Zur Darstellung des Lithions wird das gröblich zersto- 
ssene Mineral in concentrirter Salzsäure unter allmäligem 
Zusatz von Salpetersäure aufgelöst, die Lösung erhitzt, so 
dass sicher alles Eisenoxjdul in Chlorid verwandelt wird, 
und von den gewöhnlich beigemengten, ungelöst bleibenden 
fremden Mineralien abgegossen. Hierauf wird sie vollstän- 
dig zur Trockne vjerdunstet, zuletzt unter stetem Umrühren, 
und die Masse so lange erhitzt, bis alle freie Säure ver- 
dampft ist. Diese Masse wird dann fein zerrieben, mit Was- 
ser ausgekocht und die Lösung abfiltrirt. Sie enthält nun 
keine Spur von Eisen mehr, welches als weisses phosphor- 
saures Salz ungelöst bleibt, sondern nur Lithiumchlorür, 
verunreinigt durch die Chlorüre von Mangan, Magnesium 
imd Natrium. Sie wird zur Fällimg der ersteren und eines 
möglichen Phosphorsäuregehalts mit reinem Kalkhydrat ver- 
mischt und unter Luftzutritt gekocht, bis alles Manganoxy- 
dulhydrat sich in braunes Oxyd verwandelt hat. Alles 
Lithion bleibt in der Lösung; sie wird abfiltrirt und die 
gelöste Kalkerde durch ein Gemische von kohlensaurem 
und kaustischem Ammoniak geflillt. Nach dem Filtriren 
wird sie abgedampft und das Chlorlithium im Porzellantie- 
gel zum Schmelzen erhitzt. 

Es enthält noch Chlomatrium, welches man dadurch 
entfernt, dass man die Masse mit einem Gemische von Al- 



*) Kommt in grösster Menge in einem Granitgang am Raben- 
stein bei Zwiesel im Bajern*8chen Walde yor. Auch durch Dr. 
H. Müller zu Weiden in Bayern zu erhalten. 
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kohol tmd Aether macerirt, welches das Cblorlitliium löst 
das Chlomatrium ungelöst lässt. Oder man verwandelt 
das rohe Chlorlithium in kohlensaures Salz, dadurch, dass 
man es in der kleinsten erforderlichen Menge concentrirten 
kaustischen Ammoniaks auflöst und in diese möglichst kalt 
gehaltene Lösung Stückchen von kohlensaurem Ammoniak 
legt. Das gefällte kohlensaure Lithion wird abfiltrirt und 
mit Alkohol ausgewaschen. 

Beines Chlorlithium ist leicht schmelzbar. Es färbt die 
Weingeistflamme dunkel carmoisinroth; das natronhaltige 
färbt sie mehr orangeroth. 



83. Flussspath , 
Ca F. 

Eine abgewogene Menge des fein geriebenen Minerals 
wird in einem Platintiegel mit concentrirter Schwefelsäure 
vermischt und bis zur Austreibung aller Flusssfture und 
Verdampfung der meisten überdchüssigen Schwefelsäure er- 
hitzt. Der rückständige Gyps wird dann mit Alkohol ver- 
mischt, abfiltrirt, mit Alkohol gewaschen, geglüht und ge- 
wogen. Oder er wird in salzsäurehaltigem Wasser gelöst, 
die Lösung mit Ammoniak versetzt und der Kalk durch 
oxalsaures Ammoniak gefliUt. 

Der Fluorgehalt wird aus dem Verlust gefunden. Zur 
dJrecten Bestimmimg müsste man die Zersetzung in einer 
Platinretorte vornehmen, die Flusssäuredämpfe in kohlen- 
saure Natronlösung leiten und daraus das Fluor mit Chlor- 
calcium fällen, wie bei der Analyse des Topases. 

Oder man vermischt das sehr fein geriebene Mineral 
mit einem Überschuss, d.h. wenigstens mit dem gleichen 
Grewicht fein geriebener Kieselsäure (am besten mit der 
aus Fluorkiesel bereiteten), schüttet das Gemenge in den 
bei der Potascheprobe abgebildeten Apparat und lässt 
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die Schwefelsäure zofliessen, die in diesem Falle höchst 
concentrirt sein moss. Indem man gelinde erwännt bildet 
sich Flnorkiesel, welchen man gasförmig durch das Chlor- 
calcinmxohr entweichen Iftsst und dessen ganze Menge durch 
Aussaugen entfernt wird, indem man zu diesem Zweck an 
das Chlorcalciumrohr eine mit feuchten Kalihydratstücken 
gefüllte Röhre bindet, durch welche die ^Loflt hindurch gd- 
saugt wird. Der Gewichtsverlust drück" die Mtmge &a 
wjsggegangenem Fluorkiesel aus, von dem 100 Th. 72,79 
Fluor entspr^hen. 



84. Sphen (TilaniO, 

2CaSi + C!aTi5. 

« 

Das Mineral wird, selbst .als sehr feines Pulver, von 
Salzsäure oder Schwefelsäure nur schwierig und meist un- 
vollständig zersetzt. 

Besser • ist es, dasselbe in einer Platinschaale mit saurem 
schwefelsaurem Ammoniak zu erhitzen, und zwar unter be- 
ständigem Umrühren bis zum Schmelzen des Salzes, zuletzt 
bis zum schwachen Glühen. Dann mischt man wenig ver- 
dünnte Schwefelsäure hinzu und erhitzt von Neuem bis zum 
anfangenden Verdampfen der Säure. Nach dem völligen 
Erkalten vermischt man die Masse mit Wasser, filtrirt die 
Kieselsäure ab und wäscht den Gyps vollständig aus. 

Aus der Lösung wird die Titansäure mit der kleinen 
Menge Eisenoxyd kalt durch Ammoniak gefallt, die Flüs- 
sigkeit rasch und möglichst ohne Luftzutritt abfiltrirt und 
die Kalkerde durch oxalsaures Ammoniak gefallt. 

Die eisenhaltige Titansäure wird iii Salzsäure gelöst, die 
Lösung mit reiner Weinsäure versetzt und mit Ammoniak 
übersättigt, wodurch nichts gefüllt werden darf. Hierauf 
wird Schwefelammonium zugesetzt, wodurch allein das Eisen 
gefällt wird (S. Zircon). 
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Die davon abfiltrirte Flüssigkeit wird zur Trockne ver- 
dampft, die Masse verkohlt und so lange bei Luftzutritt 
oder unter Daraufleitung eines Stromes von Sauerstoffgas 
geglüht, bis alle Kohle verbrannt und die T^tansäure 
weiss zurückgeblieben ist. 

Eine andere Methode, bei der aber die ^^Lieselsäure nur 
aus dem Verlust zu bestimmen ist, besteht darin, dass man 
das Mineral mit concentrirter Flusssäure zersetzt. Die 
Maisse wird hierauf mit concentrirter Schwefelsäure vermischt, 
bis zur Verflüchtigung allen Fluorkiesels und der meisten 
Schwefelsäure erhitzt, noch einmal conc^ntrirte Schwefelsäure 
^ zugemischt und bis zu deren anfangenden Verdampfung er- 

i hitzt. Bei Hinzufügung einer hinreichenden Menge Wassers 

löst sich dann Alles auf. 



85. Titaneisen *^ , 

».» «.» • ».» 

-Fe Ti und Fe Ti. 

Zur Analyse „und Darstellung reiner Titansäure hat man 
verschiedene Methoden. In concentrirter Salzsäure ist das 
Mineral löslich, jedoch nur sehr langsam*. Als geschlämm- 
tes Pulver in Wasserstoffgas geglüht, wird das Eisen redu- 
cirt und lässt sich dann durch Salzsäure ausziehen, jedoch 
erfordert die Keduction sehr lange und starke Glühhitze 
und die Titansäure wird nicht eisenfrei. Bessere Methoden 
sind folgende: 

1. Man schmilzt das sehr fein- geriebene Mineral in 
einem Platintiegel, der in einem Thontiegel steht, mit der 
3fachen Jüfenge kohlensauren KaFs zusammen, pulverisirt 
die Masse und löst sie in einer Platinschaale in der erfor- 
derlichen Menge verdünnter Flussäure auf. Hierbei bildet 



*] Das Titaneisen kommt zu Egersund in -Norwegen in M<mgc 
vor und ist äberali in MimsralienhandluDgen zu kaben. 
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sich schwer lösliches und leicht krystallisirendes Fluortitan- 
kalium, während das meiste Eiscttioxyd titanfrei abgeschie- 
den wird. Man erhitzt die Masse, unter Zufügung von so 
vielem Wasser, dass sich alles Salz auflöst, zum Sieden 
und filtrirt siedendheiss , wozu man sich gläserner Gefässe 
bedienen kann, wenn man einen unnöthigen Überschuss von 
Flusssäure vermieden hat. Beim Erkalten scheidet sich 
der grösste Theil des Salzes in glänzenden Krjstallblättem 
aus. Es wird abfiltrirt, ausgedrückt, einige Mal mit kaltem 
Wasser gewaschen und durch Umkrystallisiren aus siedend- 
heissem Wasser vollkommen rein erhalten. . 

Das Eisenoxyd wird ausgewaschen, das Waschwasser 
mit der Mutterlauge vom Salz und dessen Waschwasser 
vermischt und aus dieser Flüssigkeit kalt durch verdünntes 
Ammoniak das aufgelöste Eisenoxyd mit nur sehr wenig 
Titansäure gefallt. Der Niederschlag muss nun sogleich 
abfiltrirt werden, weil sonst auch die Titansäure sich abzu- 
scheiden anfängt. Die filtrirte Flüssigkeit wird dann zum 
Sieden erhitzt,, wodurch alle Titansäure als weisses titan- 
saiires Ammoniak gefallt wird. Auf dieselbe Art kann aus 
dem krystaUisirt abgeschiedenen Fluortitankalium die Titan- , 
säure erhalten werden. 

Das titanaaure* Ammoniak ist in Salzsäure leicht lösHch 
und hinterlässt beim Glühen, unter Verglimmen, reine Ti- 
tansäure. 

2. Das fein gepulverte Mineral wird mit wenigstens 
der 6 fachen Menge zweifach schwefelsauren Kali's im Pla- 
tintiegel zusammengeschmolzen, bis es vollkommen aufgelöst 
ist, die erkaltete Masse gepulvert und in kaltem Wasser 
aufgelöst. 

Diese Auflösung hat die Eigenschaft, bei längerem Kochen 
die Titansäure vollständig fallen zu lassen, jedoch nicht 
frei von. Eisen. 

Um sie eisenfrei zu erhalten, werden Eisenoxyd und 
Titansäure .durch Ammoniak geföUt, die Flüssigkeit vom 
Niederschlag klar decanthirt und- diesa: mit überschüssigem 
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^chwefelammonium übergössen. Hierdturch wird alle3 Eisen 
in schwarzes Schwefeleisen verwandelt. Nach ifiehrstündiger 
Einwirkung wird die Masse mit Wasser verdünnt, die Flüs- 
sigkeit klar vom abgesetzten Niederschlag abgegossen und 
der Niederschlag so noch einige Mal gewaschen« 

Er wird hierauf mit schwefliger Säure vermischt, wodurch 
er sogleich weiss wird, indem sich das Schwefeleisen als 
dithionigsaures Eisenoxjdul auflöst. Die Titansäure wird 
abfiltrirt, gewaschen und geglüht, indem man, zur Austrei- 
bung eines Schwefelsäuregehalts, ein Stück kohlensaures 
Ammoniak in den Tiegel hält. 

Aus der abfiltrirten Flüssigkeit scheidet sich nach eini- 
ger Zeit und bei gelindem Erwärmen noch etwas Titansäure 
ab. Das Eisen, nachdem« es durch Chlor oder difrch Er- 
hitzen mit Salzsäure und chlorsaurem Kali in Chlorid ver- 
wandelt worden ist, kann durch Ammoniak daraus gefallt 
werden. 

3. Oder man fallt aus der Lösung der SaJzmasse, die 
durch Schmelzen mit saurem schwefelsaurem Kali erhalten 
wurde, alle Titansäüre mit allem Eisenoxyd durch Ammo- 
niak, filtrirt, wäscht mit kaltem Wasser aus, löst den Nie- 
derschlag kalt in Salzsäure, versetzt die Lösung, um Eisen- 
oxjdul zu bilden mit schweflig^ Säure oder stellt metalli- 
sches Zink hinein und fällt dann die Titansäure durch über- 
schüssigen kohlensauren Baryt. Der Niederschlag wird 
rasch abfiltrirt, gewaschen, kalt in Salzsäure gelöst, der 
Baryt durch Schwefelsäure und die Titansäure nachher 
durch Ammoniak gefällt. 



86. Rulii'), 

Ti. 
Um daraus reine Titansäure darzustellen verfälurt man 



*) Kommt am häufigsten zu St. Yrieax in Frankreich Tor .und 
wird sehr wohlfeil verkauft. 
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wie beim Tituieisen; besonders ist hier die erste Methode 
zweckmässig. 

Ein anderes Verfahren besteht darin, dass man die Ti- 
tansäure in Chlorid verwandelt. Man vermischt den sehr 
fein geriebenen Rntil mit geglühtem Kienmss (auf 5 Th. 
des- erstem 1^ Kohle) und so viel Stärkekleister, um da- 
mit eine formbare Masse zu bilden. Aus dieser formt man 
1 — 2 Zoll lange und etwa \ Zoll dicke Cylinder, die man 
langsam trocknet. Sie werden hierauf in einem bedeckten 
Tiegel durchgeglüht und noch heiss, ehe sie Feuchtigkeit 
aufnehmen, in ein Bohr von Porzellan oder schwer schmelz- 
barem Glas gefüllt. Durch das eine Ende wird getrockne- 
tes Chlorgas eingeleitet, das andere mündet in eine abzu- 
kühlende, mit Ableitungsrohr versehene tubulirte Vorlage. 
Sobald der Apparat mit Chlorgas gefüllt ist, wird das Rohr 
zum starken Glühen erhitzt und die Operation fortgesetzt, 
bis keine Tropfen von Titanchlorid mehr kommen. Das 
Kohlenoxydgas mit dem überschüssigen Chlorgas wird* zur 
Absorption des letzteren durch eine kleine Menge Weingeist 
geleitet. 

Das Titanchlorid, braun gefärbt durch Eisenchlorid, giesst 
man in eine kleine tubulirte Retorte, die etwas Quecksilber 
oder blanke Kupferspähne enthält und deren Hals in eine 
abwärts gebogene Spitze ausgezogen ist, lässt es mit dem 
Metall einige Zeit in Berührung und destiUirt es daim 
unter gelindem Sieden davon ab. Es wird unmittelbar in 
Röhren aufgefangen, die man nachher zuschmilzt. 

Um daraus reine Titansäure zu bereiten, wird es all- 
mälig, unter Vermeidung von Erhitzung und dadurch ent- 
stehender Trübung, mit Wasser vermischt und aus der 
Lösung die Titansäure durcli Ammoniak gefallt. 

, Reine geglühte Titansäure ist weiss, höchstens mit einem 
Stich in's Gelbe. Während des Glühens ist sie citrongelb. 
Einer sehr stärken Hitze ausgesetzt, wird sie bräunlich. 
Sie ist dann in Salzsäure ganz unlöslich. Durch längere 
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Digestion mit concentrirter Schwefelsäure • wird sie auf- 
gelöst. 



87. Columbit. 

Die Columbite von Bodeionais in Bayern und von.Had- 
dam, in Connecticut enthalten Niobsäure und Pelopsäure 
verbunden mit Eisenoxydiil und Manganoxydul. Der Ame- 
rikanische enthält am wenigsten Pelopsäure. Die Niobsäure 
ist auch, nebst Titansäure, im Pyrochlor aus Norwegen und 
Sibirien enthalten, verbunden mit Kalkerdej Ceroxydul und 
Thorerde. 

Die Tantalite und Yttrotantalite aus Finland und Schwe- 
den dagegen enthalten als Säure die Tantalsäure, in er- 
steren verbunden mit jBisenoxydul und Manganoxydul, in 
letzteren mit Yttererde, Kalkerde, Uranoxydul und Eisen- 
oxydul. 

Diese Mineralien,* mit Ausnahme» des Pyrochlors, welcher 
von concentrirter Schwefelsäure zersetzt wird, werden nicht 
durch Säuren angegriffen. 

Sie werden am besten dadurch aufgeschlossen, dass man 
sie, als geschlämmte Pulver, im Platintiegel mit dem 6fachen 
Gewicht zweifach -schwefelsauren Kalis zusammenschmilzt. 
Das Salz wird zuerst für sich geschmolzen, erstarren gelas- 
sen, das Mineralpulver darauf geschüttet und dann allmälig 
damit zusammengeschmolzen. Das Schmelzen wird so lange 
fortgesetzt, bis sich alles Mineral klar aufgelöst hat. 

Die Masse wird hierauf wiederholt mit Wasser ausge- 
kocht und die ungelöst bleibenden Säuren abfiltrirt und 
ausgewaschen. Sie enthalten noch Eisenoxyd und gewöhn- 
lich auch kleine Mengen von Zinnoxyd und Wolframsäure. 

Sie werden daher mit Schwefelammonium digerirt, wo- 
durch die beiden letzteren aufgelöst werden und das Ei- 
senoxyd in Schwefeleisen verwandelt wird, welches die 
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Säuren schwarz förbt. Diess kann auf dem Filtrum selbst 
geschehen, indem man den Hals des Trichters luffcdicht in 
eine Flasche steckt und möglichst bedeckt hält, nachdem 
man die Masse auf dem Filtrum vorsichtig mit dem Schwe- 
felammonium vermischt hat. 

Nach dem Auswaschen lässt man durch die Masse auf 
dem Filtrum sehr verdünnte Salzsäure fliessen, wodurch 
das Schwefeleisen aufgelöst wird und die Säuren wieder 
weiss werden. Sie werden dann ausgewaschen, getrocknet 
und geglüht, wobei die damit verbundene Schwefelsäure 
sich verflüchtigt, was man dadurch sicher und rasch bewirkt, 
dass man in den bedeckt gehaltenen Tiegel während des 
Glühens ein Stück kohlensaures Ammoniak hält. 

Tantal-, Pelop- und Niobsäure sind weisse Pulver. Sie 
sind durch folgende Eigenschaften characterisirt : 

Die Tantalsäure bleibt beim Glühen weiss. Ihr Hy- 
drat, durch Zersetzung des Chlorids mit Wasser gebildet, 
zeigt beim Glühen eine starke Lichterscheinung. Sie ist 
hierauf selbst in Schwefelsäure unlöslich. 

Das ihr entsprechende Chlorid ist gelblich, flüchtig und 
zu einem gelben Liquidum schmelzbar. An der Luft raucht 
es, ohne zu zerfliessen. Von Kalilauge wird es partiell 
aufgelöst. Mit Wasser zersetzt es sich in weisses Tantal- 
säurehydrät und Salzsäure. In heisser Salzsäure ist es 
löslich, jedoch nicht vollständig. Schwefelsäure bewirkt 
darin einen weissen Niederschlag. 

In Wasserstoffgas heftig geglüht, bleibt die Tantalsäure 
weiss. 

In Phosphorsalz vorm Löthrohr ist die Tantalsäure in 
grosser Menge klar löslich. Auch in der innem Flamme 
bleibt die Perle farblos. 

Die Pelop säure wird beim Glühen gelb, beim Erkalten 
wieder weiss. Ihr Hydrat aus dem Chlorid zeigt beim Glü- 
hen eine Lichterscheinung. Sie ist nachher in Säuren ganz 
unlöslich. 

Das Pelopchlorid ist gelber als das Tantalchlorid, sonst 
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nbei* diesem ganz ähnlich. Von Kaßlauge wird es partiell 
aufgelöst. Seine Auflösting in kalter Salzsäure coagnlirt 
nach einiger Zeit-, mit Wasser verdünnt nnd gekocht, lässt 
sie fast alle Pelopsäure fallen. Die heiss bereitete Auflö- 
sung zeigt ' diese Eigenschaften nicht. Durch Schwefelsäure 
wird diese Lösung erst im Kochen gefüllt. 

In Wasserstoffgas heftig geglüht, wird die Pelopsäure 
schwarz. 

In Phosphorsalz vorm Löthrohr ist die Pelopsäure in 
grosser Menge klar und farblos löslich. In der innem 
Flamme wird die. Perle braun, mit einem Stich in Violett. 

Die Niobsäure, durch Ammoniak gefäUt, bildet nach 
dem Glühen compacte, stark glänzende Stücke. Während 
des Glühens ist sie stark citrongelb, nach dem Erkalten 
wird sie wieder weiss. Das aus dem Chlorid gebildete 
Hydrat zeigt dabei eine starke Lichterscheinung. Sie ist 
hierauf in Säuren ganz unlöslich. War sie jedoch nicht 
zn stark geglüht, so wird sie von concentrirter warmer 
Schwefelsäure aufgelöst. Mit Wasser verdünnt, lässt die 
Lösung nach längerer Zeit alle Niobsäure fallen. Beim 
Kochen geschieht diess sogleich. 

Das Niobchlorid ist weiss, sehr voluminös, nicht schmelz- 
bar, schwerer flüchtig als Tantal- und Pelopchlorid. An 
der Luft raucht es. In Wasser zersetzt es sich in weisses 
Hydrat und in Salzsäure. Von Salzsäure wird es nicht 
aufgelöst, coaguürt auch nicht damit. Aber damit gekocht, 
löst es sich nachher bei Zusatz von Wasser auf und die 
Lösung wird nicht durch Kochen gefällt, jedoch bei Zusatz 
von Schwefelsäure. Von Kalilauge wird das Niobchlorid 
leicht aufgelöst. 

In Wasserstoffgas stark geglüht wird die Niobsäure 
schwärzer als die Pelopsäure. 

Von Phosphorsalz vorm Löthrohr wird die Niobsäure 
in grosser Menge klar und farblos aufgelöst. In der in- 
nem Flamme wird die gesättigte Perle rein blau, ohne 
Violett. 
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'Werden die Chloride dieser Sätaren mit Schwefelsäure 
übergössen, mit wenig Wasser verdünnt und Zink lunein- 
gestellt, so nehmen alle drei Säuren eine schön blaue Farbe 
an. Alle drei Säuren, mit Kalihydrat geschmolssen, bilden 
in Wasser lösliche Salze. Die Natronsalze sind unlöslich 
in einer Lösung von Natronhydrat oder kohlensaurem Na- 
tron, löslich in reinem Wasser. 

Die Tantalsäure ist bis jetzt noch nicht mit den beiden 
anderen Säuren zusammen vorgekommen. Niobsänre und 
Pelopsäure dagegen kommen fast immer zusammen vor. 

Um die Gegenwart der einen in der anderen zu erken- 
nen verwandelt man sie in die, durch ihre Eigenschaften 
sehr verschiedenen Chloride. Man vermischt die Säure mit 
reinem Zucker und Kienruss, glüht, füllt die verkohlte 
Masse noch heiss in ein weites Bohr von schwer schmelz- 
barem Glas, erhitzt zum Glühen und leitet wohl getrockne- 
tes Chlorgas darüber. 

Würde das Säuregemenge auch Titansäure enthalten, 
so würde auch liquides,* sehr stark rauchendes Titanehlorid 
entstehen. 

Man kennt bis jetzt keinen Weg, um Pelop-, Niob- und 
Titansäure scharf zu trennen. Nach dem Schmelzen mit 
saurem schwefelsaurem Kali wird bei der Behandlung mit 
Wasser die meiste, jedoch nicht alle Titansäure aufgelöst. 
Löst man das Sublimat, welches die drei Chloride enthält, 
in Salzsäure, so lässt sich wenigstens die Pelopsäure (viel- 
leicht auch die Niobsäure) durch Schwefelsäure föllen, wäh- 
rend die Titansäure aufgelöst bleibt. 

Das nach dem Schmelzen mit saurem schwefelsaurem 
Kali und der Behandlung mit Wasser bleibende, schwefel- 
säurehaltige Säuregemenge ist sowohl in Kalilauge als in 
concentrirter Salzsäure löslich. Aus letzterer werden Pelop- 
säure (und Niobsäure?) durch Schwefelsäure gefällt. 
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88. Wolfram*), 

(Mn» Fe) +W. 

I. Zur bloss qualitativen Zerlegung, zur Darstellung 
von Wolframsäure, digerirt man das sehr fein geriebene 
Mineral so lange mit einem Gemische von concentrirter 
Salzsäure und etwa ^ Salpetersäure, bis es in gelbe, pul- 
verfbrmige Wolframsäure verwandelt Ist. Diese wird abfil- 
trirt, gewaschen, in kaustischem Ammoniak aufgelöst **), die 
Lösung filtrirt und zur Kjystallisation verdunstet. Nach 
dem Glühen an der Luft hinterlässt das Salz reine , gelbe 
Wolframsäure. 

Oder man vermischt den fein gepulverten Wolfram mit 
dem 4 fachen Gewicht kohlensauren Natrons und eben so 
viel Schwefel, schmilzt die Masse bis zum ruhigen Fluss, 
am besten in einem 'Tiegel von Gusseisen, pulverisirt sie, 
kocht sie mit Wasser aus und filtrirt. Aus der dunkel 
roAbraunen Lösung wird das Schwefelwolfram durch ver- 
dünnte Schwefelsäure gefäUt, der Niederschlag gewaschen, 
getrocknet und in emem grossen, schief stehenden Tiegel 
unter Luftzutritt geglüht, bis, es zu Wolframsäufe verbrannt 
ist, die zur Kemigung in Ammoniak gelöst wird. 

Oder man vermischt 3 Th. des sehr fein geriebenen 
Minerals mit 3 Th. kohlensaurem Kali, erhitzt das Gemenge 



•) Der TonZinnw«ld oder Schlackenwald in Böhmen auch durch 
gefällige VermiUelung des Dr. Kaop la ChemoiU sehr wohlfeil zu 
erhalten. 

•*) Hierbei bleibt, ausser uoxerselitem, nicht fein genug gerie- 
benem Wolframpuher, eine weisse Subslani ongelosl. die •«» *^'«- 
selsäure und NiobsÄure besteht, tob welcher leliteren der Wolfram 
ungefähr 2 Procenl enlhalL Sie wird,, zur Enlfernung der K.eseU 
.Sure wiederholt mit Flusssäure und Schwefelsäure eingedampft, 
dann mil saurem schwefelsaurem Kali geschmolzen und weiter so 
behandelt, wie beim Columbit angegeben ist 

V 
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I Stünde lang zum Bothglülien und zieht nach dem Erkal- 
ten das gebildete wolframsanre Kali mit Wasser aus *). 
Aus dieser Losung kann die Wolframsäüre auf zweierlei 

W^se abgeschieden werden: 

a. Man neutralisirt sie mit Salpetersäure und versetzt 

sie, so lange ein Niederschlag entsteht, mit salpetersaurem 
Qiiecksilberoxjdul. Das gefällte Salz wird ausgewaschen, 
getrocknet und in einer Glasretorte das Quecksilber abde- 
stillirt, 'wobei reine Wolframsäure zurückbleibt. 

b. Man fällt die neutralisirte Lösung mit Chlorcalcium, 
wäscht den gefällten wolframsauren Kalk aus und kocht 
ihn dann mit Salzsäure, wobei reine gelbe Wolframsäure 
zurückbleibt. 

II. Zur quantitativen Analyse . digerirt man das ge- 
schlämmte' Mineralpulver mit einem Gemische von 4 Th. 
concentrirter Salzsäure und 1 Th. Salpetersäure, bis es voll- 
ständig zersetzt ist, verdunstet die Lösung, zuletzt im Was- 
serbade, zur Trockne, löst das Manganchlorür und Eisen- 
chlorid auf, filtrirt die Wolframsäure ab, wäscht sie mit 
Alkohol, löst sie in Ammoniak, filtrirt die Niobsäure ab, 
verdunstet die Lösung, glüht das Salz bei Luftzutritt und 
wägt die zurückbleibende Wolframsäure. 

Aus der vom Alkohol befreiten, mit Wasser verdünnten 

. • , 

Lösung der beiden basischen Oxyde werden diese wie Nr. 23 
getrennt erhalten. (Gewöhnlich enthält sie auch etwas 
Kalkerde. 

Oder man glüht das geschlämmte Mineral mit 3 Th. 
kohlensaurem Kali in einem Platintiegel, löst die Masse 
in Wasser, wäscht die zurückbleibenden Oxyde vollständig 
aus, neutralisirt die Lösung mit Salpetersäure und fallt die 
Wolframsäure durch salpetejrsaures Quecksilberoxydul, in- 
dem man zuletzt die freie Salpetersäure durch einige Tro- 



*) Bei der Auflösuog des zurückbleibeoden Ersen- und Mangaa- 
Oxydoxjduls oder der oben erhaltenen SchwefelmeUUe in con- 
ceotrirter Salzsäure bleibt die Niobsäare ungelöst. 
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pfen Ammoniak nentralisirt, so dass ein schwarzer Nieder- 
schlag zu entstehen anftngt. Der Niederschlag wird voll- 
ständig aasgewaschefi, zuletzt mit sehr verdünntem salpe- 
tersanrem Qnecksilberoxydnl, weil er sonst trQb durchläuft,* 
und nach dem Trocknen geglüht, worauf er reine Wolf- 
ramsäüre hinterlässt. 

Das Gemenge von Eisen- und Manganoxyd wird in 
concentrirter Salzsäure aufgelöst, wobei es gewöhnlich noch 
eine kleine Menge Von Wolframsäure, Niobsäure und Kie- 
selsäure hinterlässt. Die beiden Oxyde werden dann wie 
in Nr. 23 getrennt. 



89. Scheelit, 

CaW. 



Das sehr fein geriebene Mineral wird mit concentrirter 
Salpetersäure digerirt, die Masse fast zur Trockne verdun^ 
det, mit Weingeist vermischt und filtrirt. Die zurückblei- 
bende gelbe Wolframsäure wird mit Weingeist ausgewaschen, 
geglüht und gewogen. Von der Lösung wird der Alkohol 

• 

abgedampft, diese mit Ammoniak nentralisirt und die Kalk- 
erde durch oxalsaures Ammoniak gefällt. 



90. 6elbbleiera*>, 

Pb Mo. 

Zur Bereitung von Molybdänsäure hat man mehrere 
Methoden.: 

I. Das fein gepulverte Erz wird, zur Entfernung von 



*) In derben Massen sehr billig zu kaufen bei J. 'P.'Biebel 
in Garaiisch bei Parlenkirchen (Bayern). 

9* 
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kohlensaiirem Zinkoxyd und Eisenoxydtd, längere Zeit un- 
ter öfterem Umrüliren mit verdünnter SidassänreT behandelt, 
durch Deeanäuren gewaschen und hierauf durch Erhitzen 
mit concentrirter Sahsäure zersetet. Die Masse wird dann 
bis zur Trockne verdampft, zerrieben und mit kaustischem 
Ammoniak digerirt. Hierbei bildet sich unlösliches basi> 
sches Ghlorblei und molybdänsaures Ammoniak ^ dessen 
Lösung afafiltrirt und bis zur KrystalHsation verdunstet 
wird. . Die Mutterlauge von den Kr7staUe^ oder auch die 
ganze Salzlösung kann man mit Salpetersäure versetzen, 
zur Trockne verdunsten und die Masse mit Wasser auszie- 
hen, wobei die Molybdänsäure zurückbleibt. 

2i. Man schmilzt das gepulverte Erz mit gleich viel 
wasserfreiem kohlensaurem Natron zusammen, giesst die 
geschmolzene Masse mit der Vorsicht aus, dass das Salz 
von dem darunter befindlichen Bleioxyd möglichst getrennt 
wird, löst es in heissem Wasser, faUt die kleine Menge 
aufgelösten Bleis noch warm mit einem Gemische von kau- 
stischem und kohlensaurem Ammoniak, filtrirt, übersättigt 
die Lösung mit Salpetersäure, verdtmstet zur Trockne, zieht 
aus der Masse -das salpetersaure Natron mit Wasser aus 
und wäscht die Molybdänsäure vollständig aus. 

3. Auch kann man, um die leicht erfolgende Durch- 
bohrung des Tiegels zu vermeiden, das Erz mit einem glei- 
chen Gewicht verkohlten Weinsteins zusammenschmelzen, 
wobei das Blei metallisch ausgeschieden, aber keine Molybr 
dänsäure reducirt wird. 

4. Man schmilzt das gepulverte Erz mit gleich viel 
geglühtem Weinstein und eben so viel Schwefel zusammen, 
löst das gebildete Natrium - Sulfomolybdat in Wasser und 
fällt daraus durdi verdünnte Schwefelsäure das Molybdän- 
sulfid. Nach dem Auswaschen, Trocknen und Glühen in 
einem bedeckten Tiegel hinterlässt es krystallinisched graues 
Sulforet, aus welchem wie aus dem Molybdänglanz die Mo- 
lybdänsäure dargestellt wird. 

ö. Man digerirt unter gutem Umrühren das fein ge- 
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pulreFte Mineral mit dem 1.^ fachen Gewidit concentFirter 
Schwefekäme, bis es vollkommen weiss geworden ist. Man 
erhitz soletEt ins sum anfangenden Verdampfen der Sänre, 
lässt erkalten und vermisckt den blauen Brei, zor Abschei- 
dung des schwefelsauren Bleiozyds, mit vielem. Wasser, 
decanthirt die Molybdänsäure -Lösung, filtrirt sie und ver- 
dunstet sie in einer Porzellanschaale, unter Zusatz von et- 
was Salpetersäure, bis zur anfangenden Verdampfung der 
Schwefelsäure. Die Molybdänsäure sciheidet sich dabei als 
weisser Niederschlag ab, daher beständig umgerührt werden 
muss. Nachdem die meiste Schwefelsäure abgeriaucht ist, 
verdünnt man die Masse mit Wasser, flltrirt die Molybdän- 
säure ab und wäscht. sie gut aus, zuletzt mit salpetersäure- 
haltigem Wasser. Aus der abfiltrirten Flüssigkeit und dem 
Waschwasser erhält man noch etwas Molybdänsäure durch 
neuds Verdunsten. Sie ist frei von Phosphorsäure. 

Enthält sie Phosphorsäure, so wird ihre Auflösung in 
Ammoniak, beim Übersättigen mit Salpetersäure und Er- 
hitzen, gelb und lässt ein gelbes Pulver fallen* 

Aus dem molybdänsauren Ammoniak erhält man die 
Molybdänsäure durch allmäliges Erhitzen des Salzes unter 
vollem Luftzutritt. 

Vollkommen xein erhält man sie stets durch Sublimation, 
indem man sie im Platintiegel sclänilzt, und diesen mit 
einer Platinschaale bedeckt, die man fortwährend mit Was- 
ser gefüllt erhält. 

Zur quantitativen Analyse wird das reine,, krystallisirte 
Mineral fein gerieben^ durch Digestion mit Salpetersäure 
vollständig zersetzt, die Masse mit Ammoniak neutralisirt, 
darauf mit überschüssigem Schwefelammonium versetzt und 
damit digerirt. Das gebildete Schwefelblei wird von dem 
aufgelösten Molybdänsalz abfiltrirt, mit verdünntem Schwe- 
felammonium ausgewaschen; bei 100^ getrocknet und ge- 
wogen. Aus der Auflösung wird das Schwefetmolybdän 
durch verdünnte Salpetersäure gefallt ^ auf einem, bei 100^ 
getrockneten Filtrum abfiltrirt, gewaschen, getrocknet und 
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gewogen« Dann wird ein besümmtes Gewicht davon abge- 
nommen nnd in einer Kngelröhre in einem Strom yion Was- 
Berstoffgas erhitzt, bis es keinen Schwefel mehr, verlieft. 
Ans dem anrückbleibenden Gewicht von MoS^, berechnet 
anf die ganze Menge, erfkhrt man den Molybdänsänregehalt. 



91. Molybdänglanz *)^ 
Mos«. 

Das fein geriebene Mineral wird in einem schief lie- 
genden Tiegel bei Glühhitze unter hänfigem Umrühren so 
lange geröstet^ bis der Gerach nach schwefliger Säure nicht 
mehr bemerkbar ist. 

Ans der getösteten gelben Masse wird die gebildete 
Molybdftnsänre durch Digestion mit verdünntem Ammoniak 
ausgezogen und der Rückstand, wenn er noch Sdiwefelmo- 
lybdän enthält, von Neuem geröstet. 

Die abfiltrirte Lösung wird, zur Ausscheidung ypn Ku- 
pfer, mit einem oder einigen Tropfen Schwefelammonium 
versetzt, der Niederschlag abfiltrirt, die Lösung zur Trockne 
verdunstet, das Salz wieder in verdünntem Ammoniak ge- 
löst, die zurückbleibenden Unreinigkelten abfiltrirt und die 
Lösung zur Krystallisation abgedampft (S. Gelbbleierz). 

Auch kann man aus . der mit Salpetersäure neutralisirten 
Auflösung eines molybdänsauren Alkalis die. Molybdänsäure 
durch basisches, salpetersaures Quecksilberoxydtd fällen. 
Der gelbe Niederschlag, nachdem, er sich angesammelt hat 
wird abfiltrirt, mit einer verdünnten Lösung des Quecksilber- 
Salzes gewaschen, getrocknet und geglüht. Auch quantitativ 
kann auf diese Weise die Molybdänsäure genau bestimmt 
werden. Der Niederschlag wird auf einem bei 100^ ge- 



*) Bei Frani Holenias Erben in Bleiberg - sa haben , die 
aoch rohe Moljhdioaore billig yerkaufen. 
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trockneten und gewogenen Filtram abfiltrirt, bei 100^ ge- 
trocknet und eine bestimmte Menge davon in einer Kngel- 
röhre in einem Strom von Wasserstoffgas gelinde geglüht. 
Es bleibt dann dunkelbraunes Molybdttnöxjd, Mo 0^ zurück. 



92. Vanadinbaitiger Brauneisenstein *>. 

Ziir Ausziehung des Vanadiums, dessen Menge' noch 
nicht 1 Procent zu betriagen scheint, wird das feingepulverte 
Erz mit ^ seines Gewichts Salpeter innig' vermischt und in 
einem Tiegel 1 Stunde lang einer schwachen Glühhitze 
ausgesetzt. Nach dem Erkälten wird die Masse zerrieben 
und mit wenigem Wasser ausgekocht. 

Die abfiltrirte Lösung ist gelb und enthält vanadinsaures, 
chromsaures (molybdänsaures?), arseniksaures, phosphor- 
saures, salpetrigsaures und kieselsaures Kali und Thonerde. 

Sie wird unter starkem Umrühren mit Salpetersäure 
neutralisirt, jedoch 'mit der Vorsicht, dass sie noch schwach 
alkalisch bleibt und dass nicht salpetrige Säure &ei wird, 
welche die Vanadin- und Chromsäure reduciren würde. Der 
dabei sich abscheidende Niederschlag von Thonerde und 
Kieselsäure wird abfiltrirt. 

Sie wird alsdann mit einem Überscbuss von Chlorba- 
rium - Lösung versetzt , so lange noch ein Niederschlag 
entsteht. Derselbe besteht aus den Barjtsalzen der oben 
genannten Säuren. Er wird abfiltrirt, gewaschen und 
noch nass mit einem nicht zu grossen Überschuss von ver- 
dünnter Schwefelsäure gekocht. Die davon abfiltrirte roth^ 
gelbe Säure -Lösung wird mit Ammoniak gesättigt, durch 



*) Dieses BoHnerz, yod Ha?er1oh am Harz, kann von der 
Alteoaa-Lerbacher EisenhuUen-Adiniuistratioo zu 
Zellerfeld am Harz bezogen werden. Die Kisle mit 25 Pfund 
kostet, incl. Verpackung, 8 Ggr. (36 Kreuzer) 
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Abdampfen concentrirt und ein Stück Salmiak Uneingestellt. 
In dem Maasse, wie sie sich damit sättigt, scheidet sich 
▼anadinsanres Ammoniak als weisses oder gelbes Krystall- 
pulver ab, welches nach seiner voUstttndigen Abscheidmig 
abfiltrirt und mit gesättigter Salmiaklösmig gewaschen wird: 
Beim allmäligen Erhitzen miter vollem Luftzutritt hinter- 
lässt es schwarzrothe Vanadinsäure, beim stärkeren Erhitzen 
zu einem rothen Liquidum schmelzend, welches beim Er- 
kalten sehr kiystallinisch erstarrt. 

Auch kann man die Lösung, die man durch Auslaugen 
des mit Salpeter geglühten Eisensteines erhalten hAt, mit 
Salmiak versetzen und kochen, um das freie Alkali zu sät- 
tigen und Eaeselsäure und phosphorsaure Thonerde zu fäl- 
len. Dieser Niedersddag enthält gewöhnlich auch Vanadin- 
säure, die durch Schmelzen desselben mit gleicbviel kohlen- 
saurem KaH und Schwefel in Schwefelsalz verwandelt wer- 
den kann, welches man mit Wasser auszieht und woraus 
man durch verdüonte Schwefelsäure braunes Scbwefelvana- 
dium fällt. 

Wird dieser Eisenstein mit Borax in einem Kohlentiegel 
reducirt (siehe Eisen- Schmelzprobe) , so erhält man einen 
wohlgeflossenen, krystallinischen Eisenregulus, welcher Va- 
nadium, Chrom, Arsenik, Phosphor, Siücium und Kohle 
enthält. 

Siehe femer Frischschlacke, 



93. Vanadinbleierz ^ 

Pb€l^b+2l>b«V. 

Dieses bis jetzt noch sehr seltene Mineral, von dem es 
Arten gibt, die kein Chlorblei enthalten, wird in Salpeter- 
säure zuerst roth und löst sich dann auf. Wird die Lösung 
mit Ammoniak und darauf mit überschüssigem Schwefel- 
ammonium versetzt , so bildet sich Schwefelblei und eine 
dunkelrothe Flüssigkeit, aus der Säuren dunkelbraunes 
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Schwefelvanadiam flillen. Der Niedeischlag wird an der 
Luft geröstet und darauf durch Zusammensehmelzen mit 
einer kleinen Menge Salpeters in vanadinciaiires Kali ver- 
wuidelt. Dieses wird in wenigem Wasser gelöst und daraus 
durch hineingestellten Salmiak vanadinsaures Ammoniak ge- 
fWlt (Siehe Nr. 92). 

Durch Sehwiefelsäure wird das Mineral nur unvollständig 
zersetst. VoUständig. geschieht es durch Schmelaen mit 
zweifach -schwefelsaurem Kalt. Bei Behandlung der Masse' 
mit Wasser, bleibt das Blei als schwefelsaures Salz zurück, 
während die Yanadinsäure aufgelöst wird. 



94. Chromeisenstein ^ 

Fe €r. 

I. Zur bloss qualitativen Zersetzung wird das sehr fein 
geriebene Mineral mit einem gleichen Qewicht Salpeter und 
eben so viel kohlensaurem Kali wenigstens ^ StundJe lang 
einer starken Glühhitze ausgesetzt und aus der Masse nach 
dem Erkalten das gelnldete chromsikure KaU mit Wasser 
ausgelaugt. 

Der Rückstand, Eisenoxyd und varürende Mengen von 
Thonerde und Talkerde ^ wird m concentrirter Salzsäure 
gelöst, wobei gewöhnlich unzersetztes Mineral ungelöst zu- 
rückbleibt;, und die 3 Oxyde dann wie in Nr« 74 getrennt. 

Die Lösung des chromsauren Kali^s enthält gewöhnlich 
ein wenig Thonerde, Kieselsäure und Mangansäure, zu 
deren Ausflällung sie mit einer kleinen Menge kohlensauren 
Ammoniaks, versetzt und gekocht wird« 

Um zweifach -chromsaures Kali daraus zu erhalten, über- 
sättigt man sie mit Salpetersäure, eonoentrirt durch Ver- 
dunsten und lässt das Salz krystaUisiren. 

Um chromsaures Bleioxyd daraus zu fäUmi, sättigt man 
sie mit Essigsäure und versetzt sie mit essigsaurem Blei^ 
oxyd. 
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. Um das Chrom als Chromoxyd daraus abzuscheiden, -wird 
sie. mit Schwefelstture übersättigt, dann so viel schweflige 
Sänre zngemischt, bis die Flüssigkeit smaragdgrün gewor- 
den ist, das Chrom im Sieden mit kaustischem Ammoniak 
gefUlt, gewasdien und geglüht. 

Oder man sättigt die gelbe Lösung, genau mit Salpeter- 
sHure und fällt daraus die Chromsäure durch salpetersaures 
Quecksilberozydul. Nach dem Auswaschen, Trocknen und 
Glühen hinterlässt das rothgelbe chromsaure Quecksilber- 
ozydul reines, grünes Chromoxyd. 

n. Nach dem obigen Verfahren kann der Chromeisen- 
stein auch quantitativ analysirt und in einem Platintiegel 
aufgeschlossen werden, wiewohl dabei stets um so mehr im- 
zersetzt bleibt, je weniger fein er gerieben ist. Aus der 
mit Salpetersäure neutralisirten Lösung wird die Chromsäure 
am besten durch salpetersaures Quecksilberoxydul gefallt, 
der Niederschlag mit einer verdünnten Lösung dieses Salzes 
ausgewaschen und geglüht. — Sicherer ist folgende Methode: 

Man schmilzt das höchst fein geriebene und abgewogene 
Mineral in einem Platintiegel mit dem 4fach6n Gewicht 
zweifach -schwefelsauren Kali's zusammen, mit der Vorsicht, 
dass die ffiofangs schäumende Masse nicht übersteige. Zu- 
letzt erhitzt mian zum Glühen und erhält die Masse längere 
Zeit im glühenden Fluss. Die gebildeten Salze sind in 
Wasser und Säuren kaum löslich, man verwandelt daher 
das Chromoxyd in chromsaures Alkali, indem man auf die 
erkaltete Masse im Tiegel ein ungefähr doppelt so grosses 
Volumen von einem Gemenge von gleichen Theilen Salpeter 
und kohlensaurem Natron schüttet und diese Masse dann 
bis zum vollkommnen Fluss erhitzt. 

Nach dem Erkalten wird das chromsaure Kali mit heissem 
Wasser ausgezogen und der Rückstand von Eisenoxyd, 
Thon- und Talkerde vollkommen ausgewaschen, die dann 
in concentrirter Salzsäure aufgelöst und wie in Nr. 74 ge- 
trennt werden. 
. Die Lösung des chromsauren Eali's wird mit Salzsäure 
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übersättigt, zum Sieden erhitst, imd so lange während dessen 
tropfenweiae mit Alkohol versetzt , bi9 sie sich smaragdgrün 
gefärbt hat, worauf das Chromozyd durch kaustisches Am- 
moniak gefällt mid nach dem . Glühen als solches gewo- 
gen wird. 



• ••» 



95. Chromsaures Bleioxyd ^ 

PbCr. 
(Chromgelb, oft versetzt mit weissem Thon, mit BaS, 

' CaC, Caä, Pb§). 

I. Reines chromsaures Bleioxyd muss bei der Analyse 
die nach der Formel berechnete Menge von Bleioxyd und 
Ghromsäure geben. 

Zur Analyse wird es mit einem Gemische von rauchen- 
der Salzsäure und Alkohol digerirt, wodurch eine grüne 
Lösung von Chromchlorid entsteht und das Blei als weisses 
Chlorblei ungelöst abgeschieden wird. Letzteres wird auf 
einem bei 100^ getrockneten Filtrum abfiltrirt, mit Alkohol 
ausgewaschen und bei 100^ getrocknet. Nachdem aus der 
mit Wasser vermischten Lösung der Alkohol verdunstet 
worden ist, wird -aus der Lösung das Chromoxyd durch 
Ammoniak gefällt, zum Sieden erhitzt, abfiltrirt und nach 
dem «Glühen gewogen. 

n. Zur bloss qualitativen Analyse eines mit den oben 
genannten Substanzen versetzten Chromgelbs beginnt man, 
wie oben, mit. Alkohol* und Salzsänxe, nur dass man von 
letzterer, damit der Thon unai^egriffen bleibt, nur möglichst 
wenig anwendet.. 

Aus der Lösung wird dur6h Ammoniak das Chromoxyd 
gefällt; jedoch fällt stets Kalkerde damit nieder. Um sie 
scharf zu trennen, müssai beide in der Wärme durch ein 
Gemische von kaustischem und kohlensaurem Ammoniak 
getäit werden. Nach dem Trocknen wird der Niederschlag 
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mit dem Sfachen Gewicht eines Gemenges von koUensan- 
rem und salpetenaarem Kali geschmolzen nnd die Masse 
mit Wasser behandelt, welche das gebildete chromsanre Kali 
auflöst nnd die kohlensaure Kalkerde zurÜcUfisst. 

Auch kann man den noch nassen Niederschlag mit un- 
terchlorigsaurem Natron digeriren, wodurch das Chromoxyd 
in chromsaures Salz verwandelt und aufgelöst wird, der 
kohlensaure Kalk aber ungelöst bleibt. Zuletzt erhitzt man 
zum Sieden, um das Bicarbonat zu zerstören« 

Aus dem Eückstand, welcher aus Thon, schwefelsaurem 
Kalk, Baryt und Blei bestehen kann, wird der Gyps voll- 
ständig durch Wasser ausgew€U9chen. Auch kann man dazu 
eine Kochsalz- oder Salmiak - Lösung anwenden, weil der 
Gyps darin viel löslicher ist. Aus der Lösung wird ent- 
weder die Schwefelsäure durch Barytsalz, oder der Kalk 
durch oxalsaures Salz gefällt. 

Aus dem Bückstand wird das achwefelsaure Bleioxyd 
durch Digestion mit, überschüssiges Ammoniak enthaltendem, 
weinsaurem Ammoniak ausgezogen und das Blei aus der 
Lösung * durch Schwefelwasserstoff oder chromsaures Kali 
gefallt. 

Das zuletzt bleibende Gemenge von Thon und schwefel- 
saurem Baryt wird mit concentrirter Schwefelsäure bis zum 
Verdampfen der meisten überschüssigen Säure erhitzt, die 
schwefelsaure Thonerde mit Wasser ausgezogen und die 
Thonerde daraus durch Ammoniak gefällt. 

Das zurückbleibende Gemenge von schwefelsaurem Baryt 
und Kieselsäure wird zur Ausziehung der letzteren mit einer 
concentrirten Lösung von kohlensaurem Natron gekocht, 
woraus dann die Kieselsäure durch Sahnifik gefällt werden 
kann* Der. Kückstand ist kohlensaurer Baryt mit mehr 
oder weniger unzersetztem schwefelsaurem Baryt (S. Nr. 14). 

Eine gute Methode, in einem käuflichen Chromgelb den 
Gehalt an Chromsanre, also an ehromsaurem Bleioxyd, zu 
bestimmen, beruht darauf, dass man die Chromsäure mit 



Oxalfiäure zu Chromoxyd reducirt und die Menge der sich 
bildenden KohlenBänre bestimmt. 

Es geschieht diess ganz so wie bei der Brannsteinprobe 
in dem zur qua^ntitativen Kohlensäure -Bestimmung einge- 
richteten Apparat, indem man zu dem mit der Lösung von 
oxalsaurem Elali vermischten abgewogenen Chromgelb Schwe- 
felsäure hinzufliessen lässt. lüGewichtstheile Kohlensäure 
zeigen 7^6 Chromsäure oder 24,5 reines chromsaures. Blei- 
oxyd an. 100 reines Chromgelb müssten ako 40,4 Kohlen- 
säure geben. 



96. Uranpecherz, 

• ••• 

ue, 

(mit fremden, io der Meoge variirendeo Beimengungeo , eothaltend 
Kieselsaure, Eisen, Nickel, Kobalt, Ziok, Kupfer, Wismuth, Blei, 
Maogao, Arsenik, Antimon, Schwefel, Kalk- und Talkerde, zu- 
weilen auch Selen und Vanadium). 

Darstellung von reinem TJranoxyd« Das fein 
geriebene Mineral wird mit mäsig verdünnter Schwefel- 
säure unter allmäligem Zusatz von Salpetersäure digerirt, 
bis es in ein weisses Pulver verwandelt und zum Theil 
aufgelöst ist. Alsdann wird die meiste überschüssige Schwe- 
felsäure abgeraucht, die Masse mit vielem Wasser aufge- 
weicht und digerirt und die Lösung nach dem Erkalten 
und nachdem sich der weisse Eückstand abgesetzt hat, 
abfiltrirt. 

Dieser Bückstand besteht aus Kieselsäure, schwefelsau- 
rem Bleioxyd und basischem schwefelsaurem und arsenik- 
qaurem Wismuthoxyd. 

Die Lösung wird alsdann bis ungefähr 60^ erhitzt und 
bei dieser Temperatur längere Zeit hindurch Schwefelwas- 
sentof^^as hineingeleitet, indem man sie zuletzt, während 
der Einleitung, bis zur gewöhnlichen Temperatur erkalten 
und sich mit dem .Gas sättigen lässt, womit gesättigt man 
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sie bedeckt 24 Stunden läng stehen lässt. Hierauf lässt 
man in gelinder Wärme das Gas abdunsten und filtrirt den 
Niedersiäilag ab. 

Dieser enthält da» Arsenik, Antimon, Kupfer, und noch 
etwas Blei und Wismuth. 

Die Flüssigkeit wird dann zum Sieden erhitzt und wäh- 
rend dessen allmälig mit rauchender Salpetersäure versetzt, 
bis alles Eisenoxydul- wieder in Oxyd-Salz verwandelt und 
sie wieder rem gelb geworden ist. Sie wird dann durch 
einen Überschuss von kaustischem Ammoniak gefällt und 
der braungelbe Niederschlag abfiltrirt. 

Ein Theil des Nickels, Kobalts, Zinks, der Kalk- und 
der Talkerde bleiben aufgelöst, ein anderer Theil aber wird 
mit dem Uranoxyd und Eisenoxyd gefallt; 

Nachdem der Niederschlag ausgewaschen ist, wird er 
mit einer vorher heiss gemachten, ziemlich concentrirten 
und mit kaustischem versetzten Lösung von kohlensaurem 
Ammoniak übergössen und damit weiter erwärmt, bis er 
das Ansehen von Eisenoxydhydrat angenommen hat. Die 
gebildete Uranauflösung wird dann noch warm und rasch 
abfiltrirt und der Bückstand von uranhaltigem Eisenoxyd- 
hydrat ausgewaschen, indem man das Waschwasser fvir sich 
auffangt. 

Die gelbe oder von Kobalt röthlichgelbe Lösung setzt, 
wenn sie concentrirt genug war, beim Erkalten und nach 
längerer Euhe, eine Krystallisation von reinem kohlensaurem 
Uranoxyd- Ammoniak ab, welches gesammelt und einige Mal 
mit kaltem Wasser abgeTraschen wird. Nach dem Glühen 
hinterlässt es reines , dunkelgrünes Uranoxyd - Oxydul. 

Die Mutterlauge, nebst dem damit vermischten Wasch- 
wasser, wird vorsichtig tropfenweise so lange mit Ammo-> 
niutn-Sulfhydrat versetzt, als noch ein schwarzbrauner Nie- 
derschlag entsteht, der sogleich abfiltrirt wird. 

Der Niederschlag besteht aus den Sulfureten von Kobalt, 
Nickel und Zink.. 

Die abfiltrirte gelbe Lösung wird dann so lange zum 
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Sieden erhitsst^ bis das meiste Ammoniaksalz verflüchtigt 
und alles Uranoxyd gefUUt ist 

Der rein gelbe NiederscUag , uransaüres Ammoniak, 
wird abfiltrirt und, wenn er milchig durch das Filtrum zu 
gehen anfangt, mit Salmiaklösung ausgewaschei^. 

Nach dem Glühen hinterlässt er dunkelgrünes Uranoxyd- 
Oxydid. Durch Bigestion mit verdünnter Salzsäure kann 
aus diesem, ein Gehalt an Kalk: und Talkerde ausgezogen 
werden. 

Um aus dem uransauren Ammoniak Uranoxydul zu be- 
reiten, wird es in Salzsäure gelöst, .die Lösung mit einem 
Überschuss von reinem Salmiak und ungefähr eben so viel 
reinem Kochsalz versetzt, zur Trockne verdampft und die 
Masse in einem bedeckten Tiegel bis zur Verflüchtigung des 
Salmiaks, zuletzt bis zum Schmelzen des Kochsalzes erhitzt. 
Bei Auflösung derselben in Wasser bleibt das Uranoxydül 
als schweres krystallinisches Pulver zurück. Bas Kochsalz 
dient nur zum Schutz gegen den Zutritt der Luft. 

Um aus dem Eisenoxydhydrat die damit chemisch ver- 
bundene kleine Menge Uranoxyds zu gewinnen, wird das- 
selbe in, der kleinsten erforderlichen Menge Salzsäure auf- 
gelöst, die Lösimg mit kohlensaurem Ammoniak neutralisirt 
und unter Umrühren in ein . Gemenge einer Lösung von 
kohlensaurem Ammoniak und Ammqnium-Sulfhydrat getropft, 
wodurch alles Eisen als Schwefeleisen abgeschieden, das 
Uranoxjrd aufgelöst wird. Durch Kochen der abfiltrirten 
Lösung wird es gefällt. 

Oder man reducirt das Eisenoxyd in Wasserstotfgas 
und lässt die reducirte pyrophorische Masse unmittelbar in 
verdünnte Salzsäure fallen, welche das Eisen auflöst, das 
Uran als Oxydul zurücklässt. 

Einen Selen- Arsenik- und Vanadium -Gehalt im Uran- 
pecherz findet man durch Glühen desselben mit ^ seines 
Gewichts einei^ Gemenges von kohlensaurem Natron und 
Salpeter. Wasser zieht dann seien-, vanadin-, und arsenik- 
saures Alkali aus. 
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97. SelenhalUger Schwefelsäure- Schlamm *>. 

(Schwefelsaures Bleioiyd mit Selen, Selenqaecksilber, seien- und 

selenigsauren Salzen etc.) 

Die trockne Masse wird mit einem G-emisclie von mi- 
gefähr gleicHeü Theilen ScHwefelsänre und Wasser zum 
dünnen Brei angerührt und längere Zeit bis zum Sieden er- 
hitzt, indem man zur Oxydation des freien Selens zuweilen 
etwas concentrirte Salpetersäure oder ehlorsaures Kali zu- 
gibt, bis alle röthliche Farbe verschwunden ist. 

Die Masse wird dann mit Wasser verdünnt und die 
Flüssigkeit abfiltrirt. Letztere enthält nun ausser Eisen, 
Kupfer, Quecksilber und ein wenig Blei, alles Selen als 
Selensäure und selenige Säure aufgelöst. Man löst darin 
ungefUhr halb so viel Kochsalz auf, als der Selenschlamm 
betrug, oder mischt ungefUhr -J Volum roher rauchender 
Salzsäure hinzu und kocht sie bis zu etwa \ ihres Volums 
ein. Durch' die Salzsäure wird hierbei die Selensäure zu 
seleniger Säure reducirt. 

Nach dem Erkalten wird die Flüssigkeit von etwa ab- 
gesetzten schwefelsauren Kali und Kochsalz abgegossen, 
diese emige Mal mit Wasser abgewaschen und die Flüssig- 
keit dann mit schwefligsaurem Gas gesättigt, entwickelt aus 
einem Gemenge von Kohlenpulver und concentrirter Schwe- 
felsäure. 

Das Selen wird hierdurch mit schön rother Farbe ge- 
eilt. Man befordert seihe Abscheidung durch Digestion, 
zuletzt durch -^ stündiges Kochen, wodurch es schwarz wird 
und sich dicht und schwer ansammelt. Es wird gut ge- 
waschen und getrocknet. 

Die davon abfiltrirte Flüssigkeit wird nochmals mit roher 
Salzsäure zum Sieden erhitzt und nochmals mit schwefliger 
Säure behandelt, für den Fall sie noch Selen enthalten 
sollte. 



*) Aus der Communion-Scliw^felsaure-Niederlage lu Godar am 
Harz zu beziehen. 
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Das erhaltene Selen enthält aasser geringen Mengen 
von Blei, Kupfer imd Eisen namentlich noch Quecksilber. 
Bei der Destillation aus einer kleinen Betörte oder einer 
unten zugeschmolzenen, knieförmig gebogenen Röhre blei- 
ben die ersteren als Selenmetalle zurück. 

Zur Befreiung von Quecksilber wird das destiHirte Selen 
in Königswasser aufgelöst, die meiste überschüssige Säure 
abgedampft, so dass keine Salpetersäure bleibt, diie Fltlssig- 
keit mit kohlensaurem Natron übersättigt, zur Trockne ver- 
dunstet tpid die Salzmasse zur Verflüchtigung des Queck- 
silbers zum Glühen erhitzt. 

Nachdem man sie wieder in Wasser aufgelöst hat, wird 
sie mit Salzsäure gekocht und das Selen dann wieder 
durch schweflige Säure gefällt. 

Auch kann man die geglühte Salzmasse mit ungefähr 
gleich viel Salmiak vermischen und in einer Retorte bis 
zur Sublimation des meisten Salmiaks erhitzen, wodurch 
ebenfalls das Selen reducirt wird und bei Auflösung der 
Salzmasse in Wasser zurückbleibt. 

Aus dem Selenschlamme kann man das Selen auch 
dadurch ausziehen und sogleich frei von Quecksilber erhal- 
ten, dass man ihn mit einer gleichen Gewichtsmenge koh- 
lensauren Natrons und ungefähr ^ Salpeter in einem Tie- 
gel zusammenschmilzt. Wenn die Masse ruhig fliesst, giesst 
man das geschmolzene Salz so aus, dass es sich von dem 
darunter befindlichen Bleioxyd möglichst trennt, löst es im 
Wasser, sättigt mit Schwefelsäure, filtrirt das dabei nieder- 
fallende schwefelsaure Bleioxyd ab und behandelt dann die 
Flüssigkeit wie oben mit Salzsäure und schwefliger Säure. 
Hierbei ist es nothwendig, dass alle Salpetersäure vom 
Salpeter ausgetrieben oder zerstört werde, weil sonst nicht 
alles Selen gefällt wird. 



10 
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98. Selenblei, 

PbSe. 

Die Analyse geschieht am besten, wie die der Fahlerze 
(Nr. 57), durch Chlorgas. Nach der Zersetzimg wägt man 
die Kugel wieder und bekommt so den Bleigehalt Das 
Selen verflüchtigt sich meist als festes Chlorid; nur anfangs 
geht etwas liquides Chlorür über. Man leitet es in Was- 
ser, welches man zuletzt möglichst mit Chlorgas sättigt, um 
alle selenige Säure in Selensäure zu verwandeln. Diese 
wird dann, wie Schwefelsäure, durch Chlorbarium gefeit 
und der Selengehalt als selensaurer Baryt bestimmt. 100 Th. 
entsprechen 28,2 Selen. 

Hat man Selenmetalle verbunden oder gemengt mit 
Schwefelmetallen , wie z. B. das natürliche Selenquecksilber, 
welches Schwefelquecksilber enthält, so werden die bei der 
Analyse gebildete Schwefelsäure und Selensäure zusammen 
durch Chlorbarium gefallt, der Niederschlag geglüht und 
gewogen. In einer Kugelröhre wird darauf eine abgewo- 
gene Menge in einem Strom von trocknem Wasserstoffgas 
erhitzt, wodurch der selensaure Baryt mit grosser Leichtig- 
keit zu Selenbarium reducirt wird, während der schwefel- 
saure Baryt unverändert bleibt. Das Selenbarium wird 
dann mit verdünnter Salzsäure ausgezogen. 

Ganz auf dieselbe Weise werden die anderen als Mine- 
ralien vorkommenden Selenmetalle, das Selen -Silberblei, 
das Selen-Kobaltblei und das Selen-Quecksilberblei analysirt. 

Um aus dem an mehreren Orten am Harz vorkommen- 
den Selenblei das Selen zu gewinnen^ pulvert man das Erz, 
zieht mit verdünnter Salzsäure den beigemengten Kalkspath 
und Spatheisenstein aus, vermischt es, nach dem Auswa- 
schen und Trocknen, sehr innig mit dem gleichen Gewicht 
kohlehaltigen kohlensauren Kali's (geglühten Weinsteins), 
imd setzt dieses Gemenge, bedeckt mit grobem Kohlenpul- 
ver, in einem verklebten Tiegel eine Stunde lang einer 
mäsigen Rothgltihhitze aus. Nach dem Erkalten wird die 
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Masse, die nun alles Selen als Selenkalinm enthält, m einer 
wannen Reibschale rasch zerrieben, in ein Filtmm auf 
einen Trichter gelegt, mit wohl ausgekochtem, heissem 
Wasser übergössen und damit so lange gewaschen, als das 
Wasser noch geförbt abläuft, indem man den Trichter stets 
mit Wasser vollgeftillt erhält, damit die Masse nicht mit 
der Luft in Berührung komme. 

Die bierrptfi gefärbte Lösung von Selenkalium ftagt 
sogleich an, auf der Oberfläche eine Haut von Selen ab- 
Eusetzen, dessen ganze Menge nach einigen Tagen in Ge- 
stalt dünner, röthlichschwarzer Krusten abgeschieden -wird. 
Nur eine kleine Menge bleibt ozydirt aufgelöst. Es kann 
nachher durch Vermischung der Flüssigkeit mit schwefliger 
Säure und Salzsäure und Erhitzen gefWt werden. 

Da das Selenblei häufig Selensilber beigemengt enthält, 
so kann man die kohlige Masse von der Auslaugung des 
Selenkaliums mit kohlensaurem Kali und etwas Salpeter 
zusammenschmelzen. Man erhält dadurch einen Kegulns 
von silberhaltigem Blei, aus dem man das Silber am besten 
durch Abtreiben erhalten kann. 



99. Silber - Schmelzprobe. 

Aus silberhaltigem Bleiglanz, Fahlerz, Kupfer- und 
Schwefelkies etc., selbst noch mit Q-angart innig vermengt, 
schmilzt man den ganzen Silbergehak, in wenig Blei con- 
centrirt, auf folgende Weise aus: 

100 6rm. Bleiglanz, fein gepulvert, werden mit 30 6rm. 
Salpeter und 100 6rm. Bleiglätte zusammengeschmolzen. 

Oder man schmilzt das Erz mit seinem 30 bis 50fächen 
Gewicht Bleiglätte allein zusammen. 

Oder man schmilzt 1 Th. Erz mit 3 Th. entwässertem 
essigsaurem Bleioxyd und 2 Th.. Pottasche unter einer 
Decke von Kochsalz zusammen. 

10* 
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In dem erhaltenen Bleikönig wird der Silbergehalt durch 
Cnpellation oder oof nassem Wege bestimmt. 



100. Elsen - Scbmelzprobe. 

Das fein geriebene abgewogene Eisenerz, geröstet oder 
uigeröstet, wird mit calcinirt^m Borax yentiischt und das 
GUmieiige in einem verschloitsenen Kohlen-Tiegel eine Stmide 
lang der heftigsten Hitze eines gut ziehadden Windofens 
ausgesetzt. Je nach der Natur des Eisenerzes variirt die 
Menge von Bpraz.' Je mehr firemde Beänengangeü es ent- 
hUt, mn so mehr Borax nimmt man. Anf 10 Gramme 
Eisenerz nimmt man als Minimum 3 Grm. Borax, als Maxi- 
mum 10 Grm. Bei einer gnt ausgeführten Probe findet man 
alles Eisen zu einem einzigen wohlgeflossenen Begidus re- 
ducirt.. 



101. Eisenprobe auf nassem Wege. 

(Titrirprobe). 

Das Verfahren, um in Eisenerzen den Eisengehalt auf 
nassem Wege ohne umständliche Analyse mit grosser Ge- 
nauigkeit zu bestimmen, beruht darauf, dass man bestimmt, 
wie- viel Maasstheile einer Lösung von übermangansaurem 
Kali von gekanntem Gehalt durch die Eisenoxjdul-Lösimg 
einer bestimmten Menge von Eisenerz entfärbt werden*). 



*) Zur Bereilupg des uberiniingansaureD Kali's Termischt man 
8 Th. sehr fein geriebenen Braanstein mit 7 Th. chloriaurem Kali, 
darchlraokt dieses Gemenge mit einer sehr eoncentrirten Lösutfg 
Ton 10. Th. Kalihydrat in Wasser, schattet die feuchte Masse in 
einen Thontiegel und erhitzt sie darin allmilig bis zum schwachen 
Giöhen, so dass sie nor zusammensintert, nicht schmilzt Nach 
den Erkalten wird sie gepuUert, in einem Kolben mit Tielem bei* 
sscm Wasser übergössen und so lange im Sieden erhalten, bb die 
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1 Aeq. SS 1,980 .Gramm krystallisirtes übennangaii* 
saures Kali verwandelt das Eis^uoxydul von 10 Aeq. =» 
3,500 ijrramm reinem Eisen in O^yd. 

Löst man also 19,80 Gramm Salz in einem Litre 
(=s 1000 Gramm oder 1000 Cubikcentimeter) Wasser auf, 
so werden 100 Oab. G. von dieser Lösung 8,50 Grm. Eisen 
entepreehen. Sie wird wohl verscUossen aufbewahrt. 

Von dem zu prüfenden Eisenerz wird in einem geräu- 
migen Kolben und mit Hülfe Yon Wärme eine aequivalente 
Menge, nämlich 3,5 Grin. (oder halb so riel), in eoneen- 
trirter Salzsäure aufgelöst. Ist der unlösliche Rfickstand 
von fremden Beimengupgen , wie Thon, Kieseli^lnre, nicht 
sehr bedeutend, so braucht die Lösung nicht filtrirt zu 
werden. Es muss nun das * Eisen vollständig zu Oxydul 
reducirt werden, entweder dadurch, dass man die Lösung 
mit dem vielfachen Volumen eiuer gesättigten Lösung von 
schwefliger Säure vermischt und damit so lange kocht, bis 
jede Spur von überschüssiger schwefliger Säure wieder aus- 
getrieben ist, oder besser dadurch, dass man in die Lösung 
eisenfreies Zink stellt und darin stehen lässt, bis sie blass- 
grün geworden ist. Sie wird dann vom Zink abgegossen, 
letzteres vollständig abgespült, mit dem Waschwasser die 
Lösung verdünnt mit noch etwas Salzsäure versetzt tuid 
dann aus der graduirten Tropfröhre (Siehe Potascheprobe) 
unter beständiger Bewegui^ so lange von der Lösung des 
Mangansalzes zutropfen gelassen, bis die gelbe Farbe, 
welche die Lösung annimmt, durch den nächsten Tropfen 
in hell Koth übei^egangen ist. Man liest nun ab, wie viel 
Cub. Centimeter Mangansalz -Lösimg verbraucht sind; ihre 
Anzahl drückt unmittelbar die Procente Ton Eisen im 

Erz aus. 

Statt' des krjstallisirten übermangansauren Kali^s .kann 



Farbe der Lösung rein purpurroth. geworden ist Man lässt sie 
dann 12 Stunden lang stehen, giesst die Lösung Tom abgesetzten 
Mangansuperoijd klar ab uftd yerduBstet sie zur Krjslallisalioa. 
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man auch unmittelbar die bei seiner Bereitung erfaaltexie 
rohe Auflösung nehmen, wenn man sie titrirt, das heisst ihr 
Oxydationsvermögen quantitativ bestimmt hat. Man lost 
2U diesem Endzweck 3,5 Grm. (oder halb so viel 1,75) 
reinen Eis^idr^t in einem geräumigen Kolben in concen- 
trirter Salzsäure mit Hülfe von Wärme auf, verdünnt mit 
dem vielfache^ Volum kalten Wassers und lässt nun, wie 
oben, die Manganlösung zutropfen. Nachdem man die ver- 
brauchte Menge abgelesen hat, verdünnt man die ganze 
Manganlöspng genau mit so viel Wasser, dass 100 C. C. 
davon 3,6 Grm. Eisen entsprechen. Sie muss wohl ver- 
schlossen aufbewahrt werden. 



102. Roheisen. 

Bei Aufsuchung und Bestimmung der darin enthaltenen 
fremden Körper, deren Gesammtmenge gewöhnlich nur 5 
Proeent beträgt, ist es am besten für die meisten beson- 
dere Mengen von Eisen anzuwenden. 

1. Kohlenstoff. Den ganzen Gehalt findet man, 
wenn man das sehr fein gefeilte Eisen, nach Art der orga- 
nischen Analysen, in einem Porzellanschiffchen in einem 
langsamen Strom von reinem Sauerstoffgas verbrennt und 
das sich bildende Kohlensäuregas in - einem gewogenen Kali- 
apparat condensirt. 

Eine^andere Menge Eisenfeile wird in verdünnter Schwe- 
felsäure, aufgelöst, wobei der chemisch gebundene Kohlen- 
stoff als Kohlenwasserstoff fortgeht, der als Graphit beige- 
mengte zurückbleibt. Hierbei kann das Gas durch eine 
Auflösung von essigsaurem Bleioxyd geleitet und durch die 
Fällung von Schwefelblei die Gegenwart von Schwefel ent- 
deckt werden. ^ 

Der in der Säure unlösliche Bückstand wird vollständig 
ausgewaschen, bei -200^ getrocknet und wie oben in Sauer- 
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stoffgas yerbrannt. Aus der KohleBSäure- Menge berechnet 
man den Oraphitgehalt. 

2. Kiesel. Man l59t den Eückstand von der ersten 
Kohlenstoffbestimmung, welcher allen Kiesel als Kieselsäure 
enthält, in concentrirter Saksäure auf ^ verdunstet die Lö- 
sung im Wasserbade zur Trockne, digerirt die Masse mit 
verdünnter Salzsäure und filtrirt die Kieselsäure ab. 

3. Phosphor. Aus der von der Kieselsäure abfQtrif- 
ten Lösung wird die Phosphorsäure wie in Nr. '20 abge- 
schieden. Enthält das Eisen Arsenik, so bekommt man 
es als Arseniksäure bei d» Phosphorsäure. - 

Weniger genau erhält man den Phosphorgehalt, wenn 
man das fein gefeilte Eisen mit 2 Th. Salpeter und 1 Th. 
kohlensaurem Natron zum Glühen erhitzt, die Masse mit 
Wasser auslaugt, die Lösung mit Salzsäure und dann mit 
kaustischem Ammoniak Übersättigt und schwefelsaure Talk- 
erde zumischt. 

4. Arsenik. Die Gegenwart desselben entdeckt man^ 
wenn man Roheisen in verdünnter Schwefelsäure auflöst 
imd den abfltrirteü schwarzen Räckstand mit Schwefel- 
ammonium digerirt. Aus der abfiltrirten Lösung wird dann 
durch verdünnte Schwefelsäure Schwefelarsenik gefllllt. Man 
löst den Niederschlag in Königswasser, dunstet die Sal- 
petersäure ab und reducirt das Arsenik im Marsh^schen 
Apparat. 

Die vom schwarzen Rückstand abfiltrirte Eisenlösung 
wird mit kohlensaurem Natron neutralisirt , mit einigen 
Tropfen Eisenchlorid und dann mit essigsaurem Natron 
versetzt, wodurch arseniksaures Eisenoxyd ausgeschieden 
wird, leicht zersetzbar durch Schwefelammonium. 

Zur quantitativen Bestimmung des Arseniks löst man 
das Roheisen in ^ Salzsäure unter allmäligem Zusatz von 
Salpetersäure auf, filtrirt die Lösung von der Kohle ab, 
erhitzt sie mit schwefliger Säure, bis alles Chlorid in 
Chlorür verwandelt und alle schweflige Säure ausgetrieben 
ist, und sättigt sie dann tnit Schwefelwasserstoffgas. Nach- 
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dem sie 24 Standen lang damit gesättigt nnd yerschlossen 
stehen geblieben ist, lässt man das Gas abdnnsten imd 
filtrirt den Niederschlag ab. ' 

5. Kupfer. Es ist in dem Tofhergehenden Schwefel- 
wasserstofP- Niederschlag enthalten. Nach dem Trocknen 
wird er in einer Bohre destillirt, woranf das Schwefel- 
kupfer zorückbleibt. Oder man zieht das Schwefelarsenik 
mit Kalilauge, axn ToUsttodigsten mit Einfach - Schwefel- 
kaUmn aus. 

6. Mangan. Die in 4 Tom Schwefelwasserstoff - Nie- 
derschlag abfiltrirte Flüssigkeit wird sum Sieden erhitzt und 
das Eisenoxydul durch Zusatz von etwas chlorsaurem Kali 
oder unterchlorigsaurem Natron vollständig ozydirt Hierauf 
werden Eisenoxyd und Manganoxydül wie in Nr. 23 durch 
Natron -Bicarbonat getrennt* 

7. Aluminium. • Die Thonerde ist in dem so ge- 
fällten Eisenoxyd enthalten und kann davon wie in Nr. 19 
getrennt werden. 

8. Magnesium und Calcium bleiben mit dem Man- 
ganoxydul ip der durch Natron -Bicarbonat gefüllten Flüs- 
sigkeit (Siehe Nr. 23). 

9. Chrom und Vanadium. Man glüht eine grössere 
Menge Eisenfeile mit 2 Th. Salpeter imd 1 Th. kohlen- 
saurem Natron, zieht mit Wasser aus und verfährt wie in 
Nr. 92, Wobei auch Phosphorsäure, und Arseniksäure ge- 
sucht werden können. Sicherer ist es, hierzu den kohligen 
Bückstand von der Auflösung einer, grösseren Menge von 
Eisen in verdünnter Schwefelsäure anzuwenden. 

10. Molybdän. Zuwdlen wird es mit dein Arsenik 
aus dem schwarzen kohligen Rückstand durdb Schwefel- 
ammonium ausgezogen und aus der Lösung durch Säure 
mit dem Schwefelarsenik gefällt. Destillirt man dieses in 
einer Röhre, so bleibt das Schwefelmolybdän zurück. 

11. Schwefel. Approximativ bestimmt man ihn bei 
der Auflösung des Eisens in verdünnter Schwefelsäure als 
Schwefelwasserstoff, wie in 1.^ Oder man hat ihn wie in 3 
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und 6 als Schwefelsftnre in AnflöBnng und t&Ut ihn durch 
OUorbarium. Oder man ll5st eine grössere Menge Eisen- in 
Königswasser und fUUt die gebildete Scixwefelsäure aus der 
▼erdtinnten Lösung durch Chlorbarium. 

12. Nickel und Kobalt findet man, wenn ma^ die 
durch Schwefelwasserötoff Tom Kupfer befreite Lösung wie- 
der höher oxydirt und das Eisenoxyd durch Yenoischen mit 
kohlensaurem Bar3rt fällt, worauf. Nickel itnd Kobalt durch 
Schwefelammoiiium gefällt werden. 

Zur Nachweisung der meisten * fremden Einmengungen 
bedient man sich am besten* des bei der Auflösung des 
Eisens in yerdtinnter Schwefelsäure bleibenden schwarzen 
Btickstandes , den man sich leicht in Menge verschaffen 
kann. Er enthält Kieselsäure, Kohle, Kohlenstoffeis^a, 
Phosphor- und Arsenik -Eisen, Chrom- und Vanadiir- Eisen, 
Molybdän ete.* 

Mit dem. ganzen Gehalt an Kohlenstöff^ (und Phosphor, 
Arsenik, Chrom etc.?) im Eisen verschafft man sich ihn, 
wenn man die feine Eisenfeile mit einer Lösung von Kupfer- 
chlorid digerirt, wodurch alles ungebundene Eisen aufgelöst 
und daftir Kupfer gefällt wird. Nachdem man die Flüs- 
sigkeit abgegossen hat, wird er, ohne Luftzutritt, mit einer 
neutralen Eisenchloridlösung digerirt und dadurch wieder 
alles Kupfer ausgezogen. 

Kali, mit diesem Bückstand digerirt, nimmt einen neti 
gebildeten bratmen Huminkörper auf, ausserdem Phosphor- 
säure, Arseniksäure und Kieselsäure. Fast die ganze Menge 
der Kieselsäure kann daraus bestimmt* worden. 

Auch ist zu versuchen, diesen Rückstand durch Glühen 
in Chlorgas zii analysixen. 



103. Frischschlacke, 

krystallisurt = Fe' Si. 

Die Analyse ausgesuchter reiner Krystalle ist einfach 
und leicht, da sie wesentlich fiür aus Eisenoxydul und Kie- 
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flelsäore bestehen. Sie werden fein gerieben nnd mit con- 
centrirter SaLnänre nnd etwas Salpetersäure bis asnr voll- 
ständigen Gelatinimng zersetzt, indem man ganz so yer- 
fährt, wie bei der Analyse des Lievrits. Das erhaltene 
Eisenoxyd wird als Eisenoxydul berechnet 

Viel umständlicher und schwieriger ist die quantitative 
Analyse. gewöhnlicher, derber Frischlacke, die, ausser der 
obigen. Haupt -Verbindung, kleine, varürende Mengen der 
Oxydule von Kupfer, Nickel, Kobalt und Mangan, femer 
Chromoxjd, Molybdänoxyd, Vanadinoxyd, Thonerde, Kali, 
Kalk- und Talkerde, Arseniksäure und Phosphorsäure ent- 
halten kann. 

Mehrere von diesen Bestandtheilen lassen sich nur durch 
eine qualitative Analyse und. mit Anwendung grosser Men- 
gen der Schlacke auffinden. Man verfährt folgendermaassen: 

1 Pfand möglichst fein gepulverter Schlacke wird mit 
der gleichen Menge Salpeter und eben so viel kohlensauren 
Kali!s *). innig versetzt und in einem Tiegel 1 Stunde lang 
einer mäsigen Grltihhitze ausgesetzt. Die Masse wird fein 
gepulvert, mit Wai^ser ausgekocht, die Lösung abfiltrirt und 
der Rückstand einige Male mit heissem Wasser ausge- 
waschen. 

I)ie Lösung kann — ausser salpetrigsaurem und koh- 
lensaurem Alkali, — Vanadinsäure, Chromsäure, Molybdän- 
säure, Arseniksäure, Phosphorsäure, Kieselsäure und Thon- 
erde enthalten» ißine gelbe Farbe derselben verräth einen 
Gehalt im Chromsäure. 

Die Lösung wird genau mit Salpetersaure übersättigt, 
so dass sie noch schwach alkalisch bleibt, und ein etwa 
entstehender Niederschlag von Kieselsäure abfiltrirt. Eine 
gelbe Färbung, die sie hierbei annimmt, verräth einen Ge- 
halt an Vanadinsäure. Die Flüssigkeit wird dann zurKry- 
stallisation abgedampft und der grösste Theil des salpeter- 
sauren Alkalis an einem möglichst kalten Ort heraus kry- 



*) YieUeicfat kabn man von beiden kleinere Mengen nehmen. 
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stallisiren. gelassen. Die Mutterlauge wird von den Ery- 
stallen abgegossen, diese einige Mal mit wenigem, ganz 
kaltem Wasser abgespült, dieses zu der Mutterlauge ge- 
mischt und letztere dann mit essigsaurem Bleioxyd ver- 
setzt, so lange noch ein Niederschlag entsteht. Er enthält 
alle die oben genannten Substanzen, gebunden an Bleioxyd. 
Er wird abfiltrirt und ein Paar Mal gewaschen. 

Durch Behandeln mit Schwefelsäure lassen sich Chrom- 
säure und Vanadinsäure nicht vollständig vom Bleioxyd treü- 
nen. Der Niederschlag wird daher noch feucht mit einem 
Gemische von rauchender Salzsäure und starkem Alkohol 
Übergossen und damit bis nahe zum Sieden erhitzt, wodurch 
alles Blei und die Kieselsäure unlöslich abgeschieden, und 
die Metallsäuren in grüne Chlorüre' verwandelt und nebst 
der Phosphorsäure und Arseniksänre aufgelöst werden. Das 
Chlorblei wird abfiltrirt, mit Alkohol ausgewaschen, die 
grüne Lösung bis zum Syrup abgedampft, mit einem klei- 
nen Überschuss von concentrirter Kalilauge vermischt und 
Chlorgas hineingeleitet, bis sich die Metälloxy de wieder mit 
gelber Farbe als Säuren aufgelöst haben *). Die Lösung 
wird darauf mit Ammoniak gesättigt, durch Abdampfen 
möglichst concentrirt und nach ' dem Erkalten ein Stück 
Salmiak hineingestellt, hinreichend gross, um nicht ganz auf- 
gelöst zu werden. Hierdurch wird die Vanadinsäure als 
Ammoniaksalz in Gestalt eines weissen oder gelben, kry- 
stalHnischen Pulvers fast vollständig geftUt Nach 24 
Stunden wird es abfiltrirt und mit einer gesättigten Salmiak- 
lösung, zuletzt mit Weingeist ausgewaschen. Durch Auflö- 
sen in siedendem Wasser, mit Zusatz von etwas Ammoniak, 
kann es gereinigt werden**). 



*) Hierbei kann sich phosphorsäure Thonerde abscheiden, die 
für sich zu analysiren ist (S. Nr. 18)« 

**} Es wire möglich, dass sich hei Anwesenheit Ton Molybdän 
eine gelbe Verbindung lon Phosphorsiure , Molybdinsiore und 
AmmoDiak mitgeMU bitte. ^ Sie ist in Terdunnter heisser Salpe- 
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Nach dem Trocknen wird es anf einer flachen Platin- 
schaale va Anetreibting des Ammoniaks gans alhnälig er- 
hitzt und die. zurückbleibende Yanadinsäiire bei schwacher 
Glühhitze geschmolzen. Ist sie rein, so erstarrt sie beim 

Erhalten zu einer dunkel braunrothen, sehr krystallinischen 

Masse. 

Die vom yanadinsauren Ammoniak abfiltrirte Flüs- 
«gkeit wird mit Ammoniak imd darauf mit einer Lö- 
sung von XDhlormagnesium vermischt, wodurch alle Phos- 
phorsäure und die meiste Arseniksäure geftUt werden. 
Nach 24 Stunden wird der Niederschlag der Doppelsalze 
ahfiltrirt, mit verdünntem Ammoniak gewaschen, in Salz- 
säure gelöst, die Lösung bis zu 60^ erwärmt und durch 
.eingeleitetes Schwefelwasserstoffgas daa Arsenik gefällt. 
Aus der vom Schwefelarsenik abfiltrirten Flüssigkeit kann 
dann die Phosphorsäure durch Ammoniak wieder als Dop- 
pelsalz gefällt werden.. 

Die vom .Talkerde -Niederschlag, abfiltrirte Flüssigkeit, 
welche noch die Chromsäure und Molybdänsäure enthält, 
wird mit Schwefelwasserstoffgas gesättigt und erwärmt, wo- 
durch das Chrom als grünes Oxyd gefällt ^ird. 

Aus. der davon abfiltrirten Lösung wird das Molybdän 
durch verdünnte Schwefelsäure als braunes Schwefelmolyb- 
dän gefällt, «US welchem sich beim Erhitzen in einer Bohre 
em Gemenge von Schwefel und Schwefelaisenik sublimirt, 
während schwarzes, metallglänzendes Mo S^ zurückbleibt. 

Von dem nach dem Glühen mit Salpeter und Alkali 
und A^A^ön zurückbleibenden Eisenoxyd wird ein Theil 
durch Digestion in concentrirter Salzsäure aufgelöst, und 



tersäure unlöslich. Man könnte .dreseo Umstand benutzen, uro. 
gleich Ton Torne herein ans der mit Gilor behandelten Flussigkeil 
die Moljbdänsiare auszuscheiden. Man wurde die Flüssigkeit mit 
Ammoniak und darauf mit einem kleinen ([foerachuss Ton Salpe- 
tersäure versetzen und kochen, wodurch sich die Verbindung ab 
gelbes Puher abscheiden wurde. Sie enihllt 3 Proc. Phosphorsiure. 
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durch die Lösung Schwefelwasserstoffgas geleitet, wodurch 
das Kupfer geMLt werden würde. 

Die vom Niederschlage abfiltrirte Flüssigkeit wird, zur 
Verwandlung des gebildeten Eisenchlorürs in Chlorid, zum 
Sieden erhitzt und alhüälig die dazu hinreichende Meng« von 
chlorsaurem Kali hinzugefügt. Die kleinen Mengen von 
etwa vorhandenem Nickel, Kobalt und Mangan kann man 
dadurch, finden, dass man die Flüssigkeit entweder mit 
Ammoniak im Überschuss oder durch kohlensauren Kalk 
fslllt, wobei jene Metalle aufgelöst bleiben und durch Schtre- 
felammonium gefällt werden können. 



104. Glas, . 

a un.d K oder Na, oft auch Pb. 

Man macht zwei Analysen, die eine durch Schmelzen 
mit kohlensaurem Alkali zur Bestimmung der Kieselsäure, 
die andere durch Aufschliessen mit Fkisssäure zur Bestim- 
mung des AlkaUs, 

I. Das sehr fein geriebene Glas wird mit der 3faehen 
Grewichtsmenge kohlensauren Kali-Natrons (Nr. 10) zusam- 
mengeschmolzen, die Masse in Wasser aufgeweicht, in ver- 
dünjiter Salzsäure. gelöst, zur Trockne verdunstet, in salz* 
säurehaltigem Wasser aufgelöst, die Kieselsäure abfiltrirt' 
und ausgewaschen. 

Aus dieser Lösung werden die kleinen zufälligen Mengen 
von Eisenoxyd, Manganoxyd und- Thonerde, welche .selbst 
in weissem Glas gewöhnlich enthalten sind, durch Ammoniak 
gefällt, nachdem man die Flüssigkeit, zur Oxydation des 
Manganoxydüls , zuvor mit etwas Chlorwasser versetzt hat. 

Hierauf wird die Kalkerde durch Oxalisäure gefällt und 
die vom Oxalsäuren Kiük abfiltrirte Flüssigkeit auf falk- 
erde geprüft, die übrigens auch bei der Thonerde sein 
könnte. 
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Enthält das Glas Bleioxyd, so wird ans der von der 
Kieselsäure abfiltrirten Flüssigkeit das Blei znerst durch 
Schwefelwasserstoffgas gefällt. 

n. Zur Bestimmung des Alkalis wird eine zweite Menge 
sehr fein geriebenes Glas wie bei der Feldspath- Analyse 
-durch Fltisssäure oder durch Glühen mit kohlensaurem 
Baiyt aufgeschlossen und dann wie bei dieser weiter ver- 
fahren, wobei auch die übrigen Basen noch einmal bestimmt 
werden können. 



105. Thon, üsgi^+CH, 

• ' • • • 

mit varürenden Beimengungen von K, Mg, Fe, Mn, 

Feldspaih, Sand etc. 

Der Wassergehalt wird durch Glühen des bei lÖO^ ge- 
trockneten Thons bestimmt. 

' I. Der Thon wird mit concentrirter Schwefelsäure er- 
hitst, die meiste Säure abgeraucht, der Rückstand in con- 
centrirter Salzsäure in der Wärme aufgelöst und die 
Kieselsäure abfiitriit. 

. Enthielt der Thon Sand oder Feldspath eingemengt, 
so wird die Kieselsäure in einer concelitrirten kochendheissen 
Losung von kohlensaurem Natron aufgelöst, wobei Sand 
und Feldspath zurückbleiben. 

Die salzsaure Lösung wird bedeutend verdünnt und 
wie in Nr. 23 allmälig mit kohlensaurem Natron gesättigt, 
so dass' Eisenoxyd und Thonerde gefällt werden, Mangan- 
oxydul und Kalk- und Talkerde aber als Bicarbonate gelöst 
bleiben. Die Trennung von Thonerde und Eisenoxyd 
geschieht dann ynA in Nr. 19, die der anderen Basen wie 
in Nr. 23. 

n. Man schmilzt den Thon mit dem 3fachen Gewicht 
kohlensauren Kali -Natrons (S. Nr. 10) zusammen, löst die 
Masse in verdünnter Salzsäure, verdunstet zur Trockne, 
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löst den Eückstand in salzsttnrehalt^em Wasser nnd filtrirt 
die Kieselsäure ab. 

Die Trennung der übrigen in der Lösnng enthaltenen 
Bestandtheile geschieht dann wie in I. 

III. Zur Bestimmung des Alkalis wird eine besondere 
Menge des Tbons durch Schmelzen mit Barythydrat oder 
kohlensaurem Baryt aufgeschlossen, und wie in Nr. 73 
yerfahren, indem hier ebenfalls aus der Lösung die Baryt- 
erde und die übrigen Basen durch mit kaustischem ver- 
setztes kohlensaures Ammoniak gefällt werden; Nachdem 
mitn den Niederschlag gelinde erwärmt hat, wird die Tlüs- 
sigkeit abfiltrirt, abgedampft und der Rückstand geglüht, 
worauf jChlorkallum und Chlomatrium zurückbleiben. Oder 
man macht die Analyse mit FlusssHure wie in Nr, 73. 



106. Gemeiner Kalkstein^ Cämentstein ^ Mergel. 

Carbonate von Ca, Mg, Fe, Mn, mit alkalihaltigem Thon, 

auch Ca'P. 

1. Zur Auffindung des Alkalis werden grössere Stücke 
des Minerals, wenn es^ kohlensauren Kalk in vorwaltender 
Menge enthält, frei zwischen Kohlen ^ Stunde lang bis 
zum Weissglühen erhitzt, wodur^sh der eingemengte Thon, 
welcher das AlkaH enthält, zersetzt wird. 

Die geglühte Masse wird äusserlich sorgfältig von Asche 
befreit, gepulvert, mit Wasser ausgezogen, die Lösimg mit 
etwas kohlensaurem Ammoniak versetzt, eingedampft, der 
abgesetzte kohlensaure Kalk abfiltrirt , die Lösung * mit 
Salzsäure gesättigt, zur Trockne verdunstet und das zurück- 
bleibende Chlor*- Kalium- oder -Natrium zum schwachen 
Glühen erhitzt. Sind beide vorhanden, so werden sie durch 
Platinchlorid getrennt. 

2. Aujs einer bei 100^ getrockneten und gewogenen 
Menge des Minerals wird durch Glühen in einem Glasrohr 
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das WaiBaer ausgetrieben und seine Menge dnrcli Anfsam^« 
mein in einem gewogenen Chlorcalciumrohr bestimmt. 

3. Die KoUensänre kann in dem bei der Potascbe- 
probe angegebenem Apparat d^reh Salpetersäure aus einer 
andern Menge des Minerals ausgetrieben und aus dem 
GewicbtsTerlust ihre Menge direct bestimmt werden. 

Oder es wird eine abgewogene Menge mit etwa der 
ifaehen, genau al^ewogenen Menge von Boraxglas in 
einem Platintiegel susammengeschmolzen und dadurch alle 
Kohlensäure ausgetrieben, deren Menge also- durch den 
Gewichtsverlust ausgedrückt wird, nachdem man das zu- 
gleich weggegangene Wasser in Bechnung gebracht hat 
(8. Nr. 7). 

4« Eine andere, feingeriebene Menge wird mit sehr 
verdünnter Salpetersäure digerirt und dadurch die kohlen- 
sauren Salze nebst dem phosphorsauren Kalk aufgelöst, 
unter Zurücklassung des Thons, der abfiltrirt und nach dem 
Glühen fOr sich gewogen wird. Seine Analyse geschieht 
dann wie in Nr. 105. 

Die weitere Trennung der in der Lösung enthaltenen 
Bestandtheüe geschieht wie in Nr. 13. 



107. Jod-, Brom- und Chlor - Natrium. 

Man versetzt die Lösung mit salpetersaurem Palladium- 
oiQrdul, wodurch alles Jod als braunschwarzes Palladium- 
jedür gefallt wird, ohne dass, weil Chlomatrium in der 
Lösung ist, Palladiumbromür mitfällt. Nach 12 Stunden 
filtrirt man den Niederschlag auf einem gewogenen Filtrum 
ab, trocknet ihn über Schwefelsäure oder bei höchstens 80^ 
und wägt ihn. 

Aus der abfiltrirten Lösung muss zuerst durch Schwe* 
felwasserstoff das überschüssige Palladium gefällt werden, 
weil sonst der Silbemiederscblag palladiumhaltig wird, man 
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serstört dann aUas Scfawefelwasserstoffgas durch schwefel- 
saures Eisenoxyd, fallt Brom und Chlor durch Salpetersäu- 
re» Silberoxyd und schmilzt den ausgewaschenen und ge- 
trockneten Niederschlag. Eine bestimmte Menge davon 
wird in einer Kugelröhre abgewogen und alsdann in einem 
langsam hindurch geleiteten' Strom von getrocknetem Chlor- 
gas geschmolzen, bis keine Bromdämpfe mehr sichtbar sind 
und keine Gewichtsveränderung mehr statt £ndet. Vor dem 
Wägen muss alles Chlorgas aus der Eöhfe entfernt sein* 

Oder einfacher man übergiesst- das geschmolzene und 
gewogene Gemenge von Brom- und Chlorsilber mit Wasser 
und einigen Tropfen Salzsäure und legt ein Stück reines 
Zink darauf. Nach 24 Stunden ist alles Silber vollständig 
reducirt, man zerkrümelt es, kocht es einmal mit salzsäure- 
haltigem Wasser aus, wäscht es dann mit reinem, glüht 
und wägt es. 

Es verhält sich der Unterschied zwischen dem Aquiva- 
lent des Chlors und dem des Broms zu dem Äquivalent 
des Broms, wie sich verhält der gefundene Gewichtsunter- 
schied zwischen der angewandten Menge von Chlor- und 
Bromsüber und der Chlörsilbermenge , welche das reducirte 
Silber geben würde, zu der gesuchten Brom -Menge.' 

Z.B. 200 Th. eines . Gemenges von 100 Th. Chlorsilber 
und 100 Th. Bromsilber geben bei der Beduction 132,73 
Silber, welche 176,31 Chlorsilber bilden würden. 

Unterschied zwischen Chlor- und Brom - Äquivalent 
= 556,25. Gefundener Unterschied = 23,69. Also 
556,25:1000 = 23,69 :x (= 42,5 Brom).* 

Auf dieselbe indirecte Art kann in. einem Gemenge von 
Chlomatrium und Jodnatrium oder von Bromnatrium der 
Jod-Gehalt gefanden werden. 

In einem Gemenge von. Chlor- und Jod -Kalium oder 
-Natrium kann der jodgehalt auch dWurch qualitativ be- 
stimmt werden, dass man die Lösung mit einer Lösung 
voiji schwefelsaurem Kupferoxyd in schwefliger Säure ver- 

11 
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seiet, wodurch das Jod als wekses Knpferjodür geMlt 
wird, welches man auswäscht. 

' Auch 2ur approximativen Trennung von Jod und Brom 
ist dieses Verfahren anwendbar. 



108. Rohes Köchsalz. 

« 

1. Eine abgewogene Menge des feuchten Salzes wird 
zuerst längere Zeit bei etwa 100^ getrocknet, dann bedeckt 
bis zu etwa 300^ erhitzt und dadurch der Wassargehalt 
bestimmt. 

2. Zur Bestimmung der Schwefelsäure wird es in Wasser 
gelöst (wobei unlösliche Beimengungen zurückbleiben), die 
Lösung durch Salzsäure schwach sauer gemacht und durch 
Chlorbarium gefällt. 

3. Zur Bestimmung der Kalkerde wird die Auflösung 
einer anderen, grösseren Menge mit oxalsaurem Ammoniak 
gefallt und der oxalsaure Kalk, nachdem er sich durch 
Digestion abgeschieden hat, abfiltrirt. 

4. Die davon abfiltrirte Lösung wird durch Eindampfen 
concentrirt, mit kaustischem Ammoniak und dann mit phos- 
phorsaurem Natron vermischt und dadurch die * Talkerde 
gefällt. Der Niederschlag wird nach 24 Stunden abfiltrirt 
und mit Ammoniak gewaschen. 

5. Einen, gewöhnlich sehr kleinen, Kaligehalt findet 
man , indem man die Auflösung einer grösseren Menge Salz 
durch Abdampfen so. concentrirt, dass sich ein grosser Theil 
des Chlomatriums krystallinisch abscheidet. Aus der Mut- 
terlauge fällt man dann das Kali durch Platinchlorid. 

6. Einen Bromgehalt entdeckt man, wenn man in die 
Mutterlauge von einer grösseren Menge Salzlösung Chlorgas 
leitet und die Flüssigkeit dann mit Äther schüttelt, welcher 
das Brom au&immt und sich dadurch gelb färbt. Man 
sättigt ihn dann mit Ammoniak. 
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7. !rod , findet man, wenn man die Mutterlauge mit 
etwas Stärkekleister yermischt und dann tropfenweise sch'wa 
ches Chlorwasser zusetet, oder den Dampf von Brom oder 
salpetriger Sfture darauf fliessen lässt. 

Für die quantitative Bestimmung von Jod und Brom 
siehe Nr. 107. 



1 09. Pfannenstein *> , 

Na€l, NaS, CaS, MgS, CaÖ, iStgC. 

1. Eine abgewogene Menge wird nahe zum Glühen 
erhitzt und dadurch der Wassergehalt bestimmt. 

2. Eine andere Menge, fein gerieben, wird in sieden- 
dem Wasser gelöst, die zurückbleibende kohlensaure Kalk- 
und Talkerde abfiltrirt, mit heissem Wasser gewaschen, 
und dann beide Basen wie in Nr. 12 getrennt. Zuweilen 
enthalten sie auch Eisen- und Manganoxyd. 

3. Aus der abfiltrirten Lösung, nachdem man sie mit 
Salmiak versetzt hat, wird die Kalkerde durch oxalsaures 
Ammoniak gefüllt (siehe Nr. 12). 

4. Die vom Niederschlage abfiltrirte Flüssigkeit wird 
mit kaustischem Ammoniak versetzt und die Talkerde dann 
durch phosphorsaures Natron gefüllt. (S. Nr. 6). 

5. Eine andere Menge Pfannenstein wird in heissem 
salzsäurehaltigem Wasser gelöst und die Schwefelsäure durch 
Chlorbarium gefällt (Nr. 3). 

6. Eine kleinere Menge wird in salpetersäurehaltigem 
Wasser gelöst raid das Chlor durch salpetersaures Silber 
oxyd gefällt (Nr. 1). 

7. Der Natrium- und Natron - Gehalt wird aus dem 
Verlust berechnet. 

8. Zur Aufsuchung eines Gehalts an schwefelsaurem 
Kali wird eine grössere Menge Pfannenstein fein gerieben. 



*] Too Saliaen leicht zu crhaUen. 

11 
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mit einem ÜberschuBs von Barythydrat gdLOcht, die Lösimg 
abfiitrirt, Kalk- imd Baryterde durch ein Gremische yob 
kaustischem und kohlensaurem Ammoniak gefilUt, die Flüs- 
sigkeit abfiltrirt, mit Salzsäure gesättigt, abgedampft, die 
Masse geglüht, in Wasser gelöst .und mit Platinchlorid 
versetzt. 

Auf diese Weise kann auch alles mit Schwefelsäure 
verbunden gewesene Natron als kohlensaures erhalten werden. 



HO. Mineralwasser^ Brunnenwasser, Salzsoolen. 

Es wird vorausgesetzt, dass man beliebig grosse Mengen 
des Wassers zur Verfügung hat, dass man also zur quan- 
titativen Bestimmung der meisten der einzelnen Bestandtheile 
besondere Mengea von Wasser verwenden kann. Zu den 
in ^össerer Menge vorhandenen nimitit man kleinere, zu 
den in .kleinerer Menge vorhandenen grössere Quantitäten 
von Wasser. 

1. Das speeifische Gewicht wird zuerst bestimmt, 
um dann durch Kechnung zu finden, wie viel 10, 50, 100 
Cubik-Centimeter Wasser Wiegen, um also die anzuwen- 
denden Gewichtsmengen von Wasser abmessen zu können. 

2. Kohlensäure und Schwefelwasserstoffgas 
können nur an der Quelle selbst vermittelst der hierzu 
dienenden Apparate bestimmt werden. 

3. Die Gesammtmenge der aufgelösten festen 
Bestandtheile erflüu*t man durch Verdunsten einer abge- 
messenen Wassermenge zur Trockne und vorsichtiges Er- 
hitzen des Rückstandes bis etwa 200^. Enthält das Wasser 
viel Chlormagnesium, so entsteht eine Ungenauigkeit, weil 
letzteres sich partiell in Salzsäure und l^alkerde verwandelt. 
Dann löst man in dem Wasser vorher eine abgewogene 
Menge von geglühtem kohlensaurem Natron auf. 

4. Die Carbonate von Eisenoxydul, Mangan- 
oxydul, Kalk- und Talkerde, aufgelöst in freier Eoh- 
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lensäFiire., erhält man ge&Ht, wenn man eine grössere Menge 
von Wasser in einem Kolben stundenlang im Sieden erhält. 
Der abfiltrirte Niederschlag wird in Salzsäure gelöst, das 
Eisenoxyd durch Ammoniak, Manganoxjdul und Kalk- und 
Talkerde dann wie in Nr. 23 gefallt. 

ö. Die Kieselsäure bleibt ungelöst zurück bei Wie- 
derauflösung des durch Abdampfen erhaltenen festen Bück- 
standes m salzsäurehaltigem Wasser. Enthält das Wasser 
kohlensaures Natron, so muss es vor dem Verdunsten mit 
Salzsäure versetzt werden. Enthält, es Gyps, so muss zu 
seiner Wiederauflösung die erforderiiehe grössere Menge 
Wassers angewendet werden. 

6. Borsäure wird entdeckt, wenn man das Wasser 
mit kofalensaurism -Natron versetzt, durch Abdampfen stark 
concentrirt^ mit Salzsäure sauer macht imd Curcumapapier 
hineintaucht. Bei Anwesenheit von Borsäure wbrd es nacli 
dem Trocknen braun. 

7. Das Chlor wird durch salpetersaures Silberpxyd 
gefallt, nachdem man dem Wasser etwas Salpetersäure bei- 
gemisäit hat; der Niederschlag wird wie in Nr. 1 be- 
handelt. 

8. Brom und Jod, stets nur in sehr kleiner Menge 
vorhanden, können nur in grossen Wassermengen oder in 
Mutterlauge aufgeftmden und der Menge nach bestimmt 
werden« Die Auffindung geschieht wie in Nr. 107. Zur 
Concentrirung des Bromgehalts kann man das Wasser zur 
Trockne verdunsten und aus dem Rückstand durch abiso- 
luten Alkohol alles Bromnatrium mit nur wenig Chlor- 
natrium ausziehen. Nachdem von d^ Lösung der Al- 
kohol abgedampft oder abdestüHrt ist, mischt man all- 
mälig und unter Umrühren nur eine kleine Menge von 
salpetersaurem Silberoxyd hinzu, so dass nur etwa der 
sechste Theil des Chlors ausgefällt wird. In diesem ist 
aber die ganze Menge des Broms enthalten. Er wird ge- 
wogen und ein bestimmter Theil davon dann wie in Nr. 107 
analysirt. 
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9. Die Schwefelsäure wird durch Chlorbarium ge- 
fallt, nachdem man das Wasser mit Salsssäure schwach 
sauer gemacht hat. 

10. Kali und Natron. Man kocht das Wasser bis 
etwa zur Hälfte ein und versetzt es, ohne zu filtriren, mit 
überschüssigem Barytwasser, und dann nach dem Erkalten 
mit kohlensaurem Ammoniak, wodurch alle Schwefelsäure, 
Kalkerde und überschüssige Baryterde gefällt werden. Das 
davon abfiltrirte Wasser wird mit Salzsäure versetzt, zur 
Trockne verdunstet und der Bückstand, ein Oemenge von 
Chlomatrium, Ghlorkalium und Chlormagnesium, vorsichtig 
bis nahe zum Glühen erhitzt. Kali, Natron und Talkerde 
werden dann wie in Nr. 11 getrennt. 

11. Kohlensaures Natron. Man kocht das Was- 
ser längere Zeit, filtrirt den Niederschlag von kohlensauren 
Erden ab und theilt das abfiltrirte Wasser in zwei gleiche 
Theile. In dem einen, nachdem man ihn mit Salpetersäure 
schwach sauer gemacht hat, bestimmt man durch salpeter- 
saures Silber den Chlorgehalt. Den anderen versetzt man 
mit einem kleinen Überschuss von Salzsäure, verdunstet 
zur Trockne, erhitzt bis nahe zum Glühen, löst in Wasser 
und föUt mit Silberlösung. Was das so erhaltene Chlor- 
silber mehr wiegt, als das erste, entspricht vorhanden ge- 
wesenem kohlensaurem Natron. 

12. Kalk er de. Aus dem vom Niederschlage in 4 ab- 
filtrirten Wasser wird die Ki^lkerde, nach Zusatz von etwas 
Salmiaklösung, durch oxalsaures Ammoniak gefüllt. Siehe 
Nr, 12. . 

13. Talkerde. Das vom Kalk • Niederschlag abfil- 
trirte Wasser wird durch Verdimsten concentrirt, nach dem 
Erkalten mit concentrirtem Ammoniak versetzt und darauf 
mit phosphorsaurem Natron die Talkerde gefallt. Siehe 
Nr. 6. 

14. Lithion. Man verfahrt wie in 10, am besten mit 
Mutterlauge, versetzt das vom Niederschlag abfiltrirte Was- 
ser mit phosphorsaurem Natron, verdunstet zur Trockne 
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und löst den > Bückstand' in der k;leinsten erforderlichen 
Menge Wassers auf, wobei phosphorsaures Natron -Lithion 
zurückbleibt, das .aber auf Talkerde geprüft werden muss. 
Oder man versetzt die Mutterlauge mit überschüssigem 
kohlensaurem Natron, verdunstet 2ur Trockne, zieht den 
Bückstand* mit heissem Wasser aus, versetzt die abfiltrirte 
Lösung mit phosphorsaurem Natron und verdunstet «ur 
Tro^kne^ 

15. Strontianerde ist in dem aus kohlensäurehalti- 
gen Wassern abgesetzten Eisen- und Kalkhaltigen Sinter 
oder Ocker zu suchen. 

16. Phosphorsäure. Eben so phosphorsaure Salze. 
Oder man kocht eine, grosse Menge von Wasser bis zu 
einem kleinen Volum ein, versetzt es dann mit Ammoniak, 
fill^rirt den Niederschlag ab, löst ihn in Salpetersäure und 
prüft auf Phosphorsäure mit molybdänsaurem Ammoniak. 

17. Arseniksäure, als Kalk- oder Eisenoxydsalz, 
ist ebenfalls in den aus solchen Wassern abgesetzten Sin^ 
tem oder Ockern zu suchen, mit Anwendung des Marsh*- 
sehen Apparates (S. Arsenik -Vergiftung). ^ 

18. Antimon und Kupfer, ebenfalls im Sinter, durch 
Schwefelwasserstoff zu fällen. 

19. Fluor. Als Fluorcalcium ebenfalls im Sinter. 
Oder in dem in 16 enthaltenen letzten Ammoniak -Nieder- 
schlag, von dem ein Theil nach dem Trocknen in einem 
Platintiegel mit concentrirter Schwefelsäure benetzt und 
vermittelst einer mit Wachs überzogenen und bezeichneten 
Glasplatte auf Fluor geprüft wird (S. Nr. 81). . 



111. Ackererde. 

Die gewöhnlichen, in der Menge sehr verschiedenen und 
veränderlichen Bestandtheile sind Salze von Chlor, Schwe- 
felsäure, PHosphorsäure, Kieselsäure, Kohlensäure, Salpeter- 
säure mit Kali, Natron, Ammoniak, Kalk-,' Talk- und Thon- 
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erde, Mangan- onä Eisenoxydul, ferner Qaarzsand und 
organische Materien, bestehend aus Pflanssenttberresten und 
deren Verwesungsproducten, den Huminkörpem. 

Ein Theil dieser Oemengtheile ist löslich in Wasser. 

Andere sind unlöslich in Wasser, aber lösMch in ver- 
dünnten Säuren, wie z.B. kohlensaure und phosphorsaure 
Kalk- und Talkerde. 

Die übrigen sind auch in verdünnten Säuren unlöslich, 
wie z. B. der Quarzsand , die von anderen «ertrfinunerten 
Gebirgsarten herrührenden Feldspath^ G-limmer- und Horn- 
blende -Partikelchen. . 

Die zu untersuchende Erde -sammelt man an vielen 
Stellen des Ackers, zerreibt sie, lässt sie lufttro^en wer- 
den und vermengt sie gleichförmig mit einander. 

Am bequemsten ist es, ^ur Bestimmung der meisten 
einzelnen Bestandtheile besondere Mengen d^ - Erde an* 
zuwenden. * 

1. Wasser. Eine abgewogene Menge der lufttrocknen 
Erde wird bei 100^ so lange getrocknet, bis sie nichts mehr 
an Gewicht verliert. Dadurch erfahrt man die Menge des 
hygroscopischen Wassers. 

Zur Bestimmung des in Salzen, im Thon etc. chemisch 
gebundenen Wassers könnte dann die Erde bis zu 200 — 300^ 
erhitzt werden, wobei freilich auch Ammoniak fortgehen 
kann. 

2. Organische Materien. Die getrocknete Erde 
wird unter Luftzutritt geglüht, dann mit kohlensaurem Am- 
moniak befeuchtet und wieder nahe zum Glühen erhitzt. 
Die Gewichtsabnahme drückt die Gesammtmenge der ver- 
brannten organischen Stoffe aus (Ammoniak und Salpeter- 
säure eingerechnet). 

Die Menge stickstoffhaltiger organischer Materien kann 
nur durch eine Elementar- Analyse genau bestimmt werden, 
indem man dabei den Gehalt an Ammoniak und Salpeter- 
säure in der Erde in Rechnung bringt. 

Gewisse organische Bestandtheile, tfie Fette, Harze, 
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lassen sich aus der getrockneten Erde durcli heissen Alko- 
hol und Aether aussiehen. 

Die Huminkörper können durch Auskochen der Erde 
mit einer kaustischen Kailflauge ausgesogen werden. Aus 
der abfiltrirten braunen Lösung werden sie durch Sättigen 
mit Salzsäure als braune Niederschläge gefiült, wiewohl 
nicht vollständig. 

3. Ammoniak. Die Erde wird mit einer kaustischen 
Natronlauge destilürt und das Ammoniak wie in Nrr5 Auf- 
gesammelt imd bestimmt. 

4. Salpetersäure. Man muss sich, mit der qualita- 
tiven Nachweisung begnügen. Man zieht die Erde mit. 
Wasser aus, concentrirt die abfikrirte Lösung bis zu einem 
kleinen Volumen, vermischt sie mit etwa -^ Volumen con- 
centrirter reiner Schwefelsäure und tropft dann eine Lösung 
von schwefekaurem Eisenoxydul hinzu, wodurch bei Anwe- 
senheit von Salpetersäure eine schwarzbraune oder bei sehr 
wenig eine purpurrothe Färbung entsteht. Oder man ver- 
mischt die sehr concentrirte Lösung in einer Bohre mit 
Kupferfeile und fügt Schwefelsäure hinzu, wodurch gelbrothe 
Dämpfe von salpetriger Säure entstehen. Oder man ver- 
mischt das trockne Salz mit wasserfreiem Kupfervitriol und 
erhitzt in einer Bohre, wodurch ebenfalls gelbrothe Dämpfe 
entstehen. 

5. Die in Wasser löslichen Beständthei'le. Man 
erhitzt eine grössere Menge, 1000 — 2000 Oramm, der luft- 
trocknen Erde längere Zeit foit Wasser bis nahe zum Sie- 
den, filtrirt ab und wäscht den Bückstand mit heissem Was- 
ser vollständig aus. Die ganze Flüssigkeit wird ungefähr 
zum ursprünglichen Volumen eingedampft, Gyps, der sich 
abgeschiedea haben kann, abfilteirt, dann gewogen oder ge- 
messen, und zur Bestimmung der folgenden einzelnen Be- 
standtheile abgewogene oder abgemessene Mengen davon ge- 
nommen. 

a. Die Gesammtmenge der in Wasser löslichen Be- 
standiheile erfahrt man durch Verdunsten zur Trockne. 



170 

^ * 

b. Schwefelsäure wird durch Ohlorbariam geMlt, 
nachdem man die Lösung mit Salzsänre, 

c. Chlor durch Silberlösnng, nachdem man die Lösung 
durch Salpetersäure sauer gemacht hat. 

d. Kieselsäure. Man versetzt die Lösung mit Salz- 
säure, verdunstet zur Trockne, zieht den Rückstand mit 
salzsäurehaltigem Wasser aus und filtrirt die Kieselsäure ab. 

e. Kalk-, Talk-, Thonerde, Eisen- und Mangan- 
oxydul können in der von d abfiltrirten Lösung enthalten 
sein und werden wie in Nr. 74 getrennt. 

f. Kali und Natron. Die Lösung wird mit Salz- 
säure versetzt, zur Trockne verdunstet, die Masse in weni- 
gem Wasser gelöst, mit überschüssigem Barytwasser ver- 
setzt und'digerirt, der Niederschlag abfiltrirt und aus der 
Lösung Baryt- und Kalkerde durch kohlensaures Ammoniak 
gefllllt. Die davon abfiltrirte Lösung kann dann nur noch 
Kali und Natron enthalten, die als Ghlortire bestimmt und 
getrennt werden. 

g. Phosphorsaures Alkali, nur bei Abwesenheit 
von Kalk etc. vielleicht vorhanden, wird als phosphorsaure 
Ammoniak -Talkerde geftUt. . 

6. Die in Wasser unlöslichen, in verdünnter 
Salzsäure löslichen Bestandtheile. Man wägt von 
dem in 5 ausgelaugten, getrockneten und wieder gleichför- 
mig vermischten Rückstand 50 — 100 Qramm ab, vermischt 
ilm in einem Kolben mit Wasser zum dünnen Brei, erwärmt 
und tropft allmälig Salzsäure hinzu, bis kein Aufbrausen 
mehr entsteht, erwärmt noch eine Zeit läng unter häufigem 
Bewegen, filtrirt dann und wäscht den unlöslichen Rückstand 
vollständig aus. Die Lösung wird dann concentrirt, gewo- 
gen oder gemessen und vertheilt. Enthält eine Erde viel 
organische Materie, so muss sie vor der Ausziehung mit 
Säure unter Luftzutritt schwach geglüht werden. 

a. Kieselsäure.. Die Lösung wird unter Zusatz von 
etwas Salpetersäure zur Trockne verdunstet. 

b. Schwefelsäure. In einem bestimmten Theil.der 
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von der Kieselsäure abfiltrirten saturen Löstuig wird die 
Schwefelsäure durch Chlorbaritiin gefällt. 

c. Alkalien. Ein anderer Theil' dieser Lösong wird 
wie in 5. f. mit Barytwasser behandelt. 

d. Phosphorsäure, Kalk-, Talk-, Thonerde, 
Eisen* nndManganoxyd werden in der von der Kiesel- 
säure abfiltrirten Hauptmasse der Lösung wie in Nr. 24 ge- 
trennt und bestimmt. 

e. Die Kohlensäure der Carbonate kann mit einer 
besondem Portion der mit 'Wasser ausgelaugten Erde wie 
bei der Sodaprobe bestimmt werden. 

f. Ein zuweilen in der £rde vorkommender geringer 
Gehalt an Kupfer und Arsenik ist durch einen besonderen 
Versuch zu ermitteln. (S. Nr. 24). 

7. Die in verdünnter Salzsäure unlöslichen 
B e stand th eile. Eine kleinere Menge des Kückstandes 
von 6, etwa 5 — 10 Gramm, wird mit dem mehrfachen Ge- 
wicht concentrirter Schwefelsäure bis zum Verdampfen der 
Säure erhitzt und die meiste Säure nach und nach abge- 
raucht. Hierdurch wird namentlich der Thon zersetzt. Der 
fast trockne Rückstand wird mit verdünnter Salzsäure dige- 
rirt, die Lösung abfiltrirt und wie oben analysirt, nur dass 
keine Kieselsäure darin gesucht zu werden braucht. 

Der in verdünnter Salzsäure unlösliche Rückstand wird 
mit einer concentrirten Lösung, von kohlensaurem Natron 
lange gekocht, wodurch die durch die Schwefelsäure abge- 
schiedene ELieselsäure aufgelöst wird. Die abfiltrirte Lösung 
wird mit Salzsäure gesättigt, zur Trockne verdunstet und 
die Elieselsäure abfiltrirt 

Die im kohlensauren Natron ungelöst bleibende Masse 
kann ein Gemenge von Sand, Feldspath und anderen durch 
Schwefelsäure nicht zersetzbaren Mineralien sein, unter- 
scheidbar zum Theil durch Betrachtung unter dem Mikro- 
skop. Zur weiteren Zerlegung müssen sie wie bei der Ana- 
lyse des Feldspaths Nr. 73 behandelt werden. 

Den übrigen grösseren Theil des Rückstiuides von 6 
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kanB man vor der BehandliiBg mit SchwefelsJiure approxi- 
mativ durch Schlämmen mechaniBch in «eine Gemengtheile 
zerlegen. Man serrührt ihn mit vielem Wasser vermittelst 
einer Feder und giökst die aufgeschlämmten feineren Thefle, 
namentlich den Thon, so oft ab, bis nur die Sandkörner 
und Feldspath- etc. Fragmente auriickgeblieben sind. 



112. Pflansenafleben t>. 

Salze von K, Na, 6a, Äg, Xl, fe und Mn mit Cl, F, S, 

e und §i. 

Mangan kommt nicht in allen Aschen vor, selten idt es 
in bestimmbarer Menge vorhanden. Fluor wurde bisher 
nur in den Stengeln einiger Gramineen gefunden. Thonerde 
ist ein wesentlicher Bestandlheil der Asche der Lycopo- 
diaceen, andere Aschen enthalten es selten in bestimmbarer 
Menge. Auch Jod, Brom, Kupferoxyd und Titansäure 
hat man, gewöhnlich aber nur spurenweise, in einigen 
Aschen angetro£fi»a. 

Der Gang der Analyse ist verschieden, j« nachdem die 
Aschen mehr Phosphorsäure enthalten, als erforderlich ist, 
um mit dem vorhandenen Eisenoxyd, Manganoxydul, der 
Kalk-, Talk- und Thonerde Salze zu bilden oder nicht. 
Zu den elfteren Aschen gehören die der Samen, zu den 
letzteren die der Hölzer, der krautartigen Gewächse etc. 

I. Samenaschen. Etwa 50 Grm. der lufttrocknen 
oder bei 100® getrockneten Samen werden bei schwacher 
Glühhitze in einem . Platintiegel vollständig verkohlt, die 
Kohle zu Pulver zerrieben, und, mit Wasser befeuchtet, 
einige Zeit der Einwirkung der Luft ausgesetzt, wodurch 
etwa vorhandene Schwefelmetalle in schwefelsaure Sake 
übergehen. Man digerirt darauf das Kohlenpulver mit con- 



*) Von Prof. Städeier. 
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centrirter Essigsäure, setzt Wasser tunzu;, filtrirt und wäseht 
den Rückstand mit beissem Wasser, bis die ablaufende 
Flüssigkeit nnr noch sehwach anf Lackmus reagirt Die 
Kohle ist dadurch voUstiiidig oder doch fast rollständig von 
Chlormetallen befreit; sie wird noch feucht in einen Platin- 
tiegel gebracht und durch anhaltendes gelindes Glühen so 
weit als möglieh eingeäschert. (Bei starker Glühhitze bildet 
sich Phosphorplatin , und der Tiegel wird verdorben.) 
Zuletzt setzt man einige Tropfen conc. Salpetersäure hinzu 
und glüht bei aufgelegtem Deckel ^ wodurch die letzte Spur 
von Kohle zerstört und eine vollkommen weisse Asche I 

erhalten wird. Mit dieser vermischt man die durcji Ab- 
dampfen des essigsauren Auszuges erhaltene Salzmasse, 
glüht zur Zerstörung der vorhandenen essigsauren Salze ge- 
linde, und wägt 

Die Asche wird im Kohlensäure - Apparat mit Salpeter- 
säure aufgeschlossen, und ihr Kohlensäure - Gehalt aus dem 
Verlust bestimmt. 

Die Salzlösung wird mit dem 10 — 12fachen Volum 
Wasser vermischt, und der Bückstand, der aus ungelöster 
Kieselsäure (zuweilen auch Sand) und Kohle bestehen kann, 
auf einem bei 100® getrocknetem und gewogenem Filtrum 
gesammelt. Man trocknet bei derselben Temperatur, wägt, 
digerirt den sorgfaltig vom Filtrum genommenen Bückstand mit 
stark verdünnter Natronlauge, wodurch alle , nicht als Sand 
vorhandene Kieselsäure leicht aufgelöst wird, und sammelt 
den aus Kohle und Sand bestehenden Bückstand auf dem 
schon benutzten Filtrum. Das Gewicht des bei 100® ge- 
trockneten Bückstandes wird von dem Gesammtgewicht der 
Asche abgezogen. Das Gewicht der Kieselsäure ergiebt sich 
aus dem Verlust. 

Aus der filtrirten Lösung der Salze wird das Chlor 
durch salpetersaures Silberozyd g^ällt, ein Überschuss des 
Fällungsmittels durch Salzsäure entfernt, d^Q Schwefelsäure 
durch CUerbarium gefällt, und die überschüssige Baryterde 
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wieder durch vorsichtigen Zusatz von Schwefelsäure abge* 

schieden. 

Das Filtrat wird zur Trockne verdampft, die zurück- 

hleibenden Salze mit conc. Salzsäure übergössen und einige 

Zeit damit digerirt, um Salpetersäure vollständig auszutreiben 

und ^Phosphorsäure in «Phosphorsäure überzuführen. Die 

Salzsäure wird so weit als möglich abgedampft, darauf eine 

hinreichende Menge Wasser zugesetzt und die Lösung von 

der rückständigen Kieselsäure abfiltrirt. Diese wird geglüht, 

gewogen und mit der schon früher erhaltenen in Rechnung 
gebracht. 

Aus der Salzlösung werden £isen, Mangan, Thonerde, 
Kalk und Magnesia durch Ammoniak, ab phosphorsaure 
Salze gefallt, nach 6 bis 8 Stunden auf einem Filtrum ge- 
sammelt, geglüht und gewogen. Den Niederschlag löst 
und digerirt man mit conc. Salzsäure, stumpft die freie 
Säure mit Natron ab und vermischt. mit essigsaurem Natron, 
wodurch phosphorsaures Eisenoxyd und phosphorsaure Thon- 
erde abgeschieden werden. Sie werden geglüht und ge- 
wogen, und nöthigenfaUs (wenn das ge^ühte Salz nicht eine 
rein braune Farbe hat) nach Nr. 19 getrennt. — Aus dem 
Filtrat wird die Kalk^de durch oxalsaures Ammoniak, die 
Magnesia durch Übersättigen mit Ammoniak als phosphor- 
saure Ammoniak- Magnesia gefallt, und die mit der Kalk- 
erde verbunden gewesene Phosphorsäure aus dem Verlust 
berechnet. — War Mangan zugegen, so ist es mit der 
phosphorsauren Ammoniak -^ Magnesia niedergefallen, und 
färbt dieselbe beim Glühen grau oder schwarz. Die Tren- 
nung geschieht nach Nr. 24. 

Die Lösung, aus der die phosphordauren Erden und 
Metalloxyde durch Ammoniak' gefällt sind, enthält nur noch 
Alkalien und einen Theil der Phosphorsäure. Man föUt 
die letztere (nebst Schwefelsäure) mit Ghlorbarium, entfernt 
einen Überschuss von Baryt durch Schwefelsäure oder neu- 
trales kohlensaures Ammoniak, verdampft, glüht und wägt 
die Alkalien als Ghlormetalte oder als schwefelsaure Salze. 
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Über ihre Trennimg s. Nr. 4. — Der durch Chlorbarium 
entstandene Niederschlag wird mit Salpetersäure ausgezogen, 
mit Schwefelsäure bis 2ur vollständigen Fällung des Baryts 
vermischt, und aus dem mit Ammoniak übersättigten Filtrat 
die Phosphorsäure als phosphorsaure Ammoniak -Magnesia 
abgeschieden. 

n. Aschen von Holz, Kräutern etc. Von aschen- 
reichen Kräutern wendet man ebenfalls 50 Grm. zur Ui^ter- 
suchung an, von ^^n Holzarten aber, die ärmer an un- 
organischen Bestandtheilen zu sein pflegen, und. von den 
Gramineen, deren Asche sehr reich an Kieselsäure ist,, 
nimmt- man etwa 100 Grm. Sie werden im Platintiegel 
verkohlt, und die Kohle sogleich auf eine flache Porzellan- 
schale geschüttet, wobei sie in der Regel langsam fort- 
glimmt, und sich grösstentheils in Asche verwandelt. Die 
vollständige Einäscherung geschieht im Platintiegel. . 

Die Analyse weicht nur in sofern von der früheren ab, 
als diese Aschen eine grössere Menge alkalischer Erden 
enthalten, als zur Sättigung der Phosphorsäure erforderlich 
ist; bei der Fällung mit Ammoniak wird also sämmtliche 
Phosphorsäure ausgeschieden. Man filtrirt den entstehenden 
Niederschlag sogleich ab, fällt aus dem Filtrat zuerst 
Mangan durdi Schwefelammonium, dann Kalk durch Oxal- 
säure nnd endlich die Talkerde durch phosphorsaures Am- 
moniak. Überschüssig zugesetzte Phosphorsäure trennt man, 
wie oben angegeben, von den Alkalien, und wägt diese 
als Chlormetalle oder als schwefelsaure Salze. 

Die Stengel der Gramineen geben gewöhnlich eine, 
nicht vollständig durch Salpetersäure oder Salzsäure zer^ 
setzbare Asche. Das ungelöst bleibende, gewogene Silicat 
schliesst man am besten läit Flusssäure auf, und bestimmt 
in der erhaltenen Salzlösung die mit der Kieselsäure ver- 
banden gewesenen Basen. Das Grewicht der Kieselsäure 
ergiebt sich aus dem Verlust. Auf eine Bestimmung von 
Kohle und Sand muss in diesem Falle natürlich verzichtet 
w^den. 
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113. Gmdo. 

Der Guano besteht aus den veränderten Excrementen 
von Seevögeln. Er enthält eine grosse Zahl von Bestand- 
theilen, theils in Wasser löslich, theils darin unlöslich. Die 
Bestandtheile , von denen seine wichtige Wirkung und An- 
wendung als Dünger abhängen, sind': organische, nament- 
lich stickstoffhaltige Materien, Ammoniaksalze, phosphorsaure 
Salze, namentlich phosphorsaurer Kalk, und Alkalisalze. 
Ihre Menge bedingt den Werth des Guano's. Es ist wich- 
tig, ihn auf seine Güte zu prüfen, da, es nicht allein vie- 
lerlei Sorten echten Guano's von ungleicher Güte gibt, son- 
dern der echte auch mit gewöhnlicher Erde, Lehm, Kalk, 
Sand, Steincheh„ rohem Kochsalz oder Glaubersalz im Han- 
del verfälscht vorgekommen ist 

Echter Guano hat das Ansehen einer gelbbraunen feuch- 
ten Erde, hier und da mit eingemengten weissen Theilchen 
oder Klümpchen. Nur wenige, seltener vorkommende Sor- 
ten sind weiss. Er hat einen eigenen e;tcrementartigen 
oder urinösen Geruch und einen schwachen, stechend salzi- 
gen Geschmack. 

Die chemische Prüfung geschieht auf folgende Weise: 

1. Man vermischt den Guano in einer Schaale mit Kalk- 
hydrat (gelöschtem, mit Wasser zum Brei angerührtem 
Kalk), wobei er, namentlich beim Erwärmen , stark den 
Geruch nach Ammoniak entwickeln muss. Zur Yergleichung 
verschiedener Sorten nimmt man von jeder gleich viel, un- 
gefJlhr ^ Loth. Da die Güte zum Theil von seinem Ge- 
halt an Ammoniaksalzen abhängt, so werden sich die besse- 
ren Sorten durch den stärkeren Ammoniakgerjich zu erken- 
nen geben. 

2. Auf einer tarurten Porzellanschaale werden 4 Loth 
(oder 50 biö 60 Gramm) gleichförmig gemischter und zer- 
riebener Guano abgewogen und auf dem Wasserbade (im 
Dampf von sie^ndem WaBser auf ^em WassOTkßssel) so 
lange erhitzt, bis er vollständig ausgetrocknet ist und nichts 
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mehr an Gewicht verliert. Der Gewichtsverlust drückt 
die Feuchtigkeits-Menge aus, die der Guano enthält. Guter 
Guano verliert nur zwisehen 8 und 15- Procent Wasser, 
absichtlich befeuchteter 20 Procent und darüber. 

3. In einem Porzellan- oder Platintiegel wird 1 Loth 
(oder 15 bis 20 Grainm) Guano abgewogen und über der 
grossen Spirituslampe so lange unter vollem Luftzutritt 
zum Glühen erhitzt, bis alles Organische verbrannt und der 
Guano in eine weisse oder grauliche Asche verwandelt ist. 
Guter Guano hinterlässt auf diese Weise 30 bis 35 Pro- 
cent Asche, schlechter 60 bis 80 Proc, und absichtlich ver- 
filkeUter noch mehr. Von echtem Guano, gutem wie schlech- 
tem, ist die Asche stets weiss oder graulich; eine gelbe 
oder röthliche Farbe deutet auf Verfälschung durch Lehm 
oder £rde. Bei diesem Erhitzen entwickelt guter Guano 
im Anfang einen starken Ammoniakgaruch und weisse 
Dämpfe. 

4. Man übergiesst 1 Loth (15 — 20 Gramm) Guano in 
einer Schaale mit dem mehrfachen Voluluen Wasser, erhitzt, 
schüttüet die Masse auf ein kleines, im Wasserbade getrock- 
netes und gewogenes Fiharum, spült die Schaale vollständig 
aus und wäscht die Masse auf dem Filtrum so lange mit 
heissem Wasser aus, bis ^ne Probe des ablaufenden Was- 
sers durch einige Tropfen Chlorcalciumlösung und Ammo- 
niak s^bcht mehr getrübt wird. Das Filtrum mit dem aus- 
gelaugten Guano wird dann' im Wasserbade Vollständig ge- 
trocknet und gewogen. Je besser ein Guano ist, um so 
weniger gibt er in Wasser unlöslichen Eückstand. Bei den 
guten Sorten beträgt seine Menge 40 bis 45 Procent, bei 
den schlediten 70 bis 80 Proc. Ein mit Kochsalz oder 
Glaubersalz verfälschter würde sich jedoch, auf diese Art 
geprüft, wie ein guter echter verhalten, er würde aber dann 
bei der Probe 3 viel mehr Asche geben. 

5^ Man übergiesst eine Guanoprobe mit mäsig starker 
Sabssätiire. -Guter Guano zeigt ein nur schwaches Aufbrau- 
sen; ein mit Kalk verfälschter würde stark aufbrausen und 

12 
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in demselben Grade auch bei der Probe 3 mehr Asche 
geben; 

6. Die Asche von der Probe 3 wird in verdünnter 
Salzsäure gelöst, wobei, wenn der Guano nnverfUlscht war, 
nur schwaches Aufbrausen statt findet Die Auflösung wird 
Ton dem Ungelösten abfiltrirt, dieses ausgewaschen, ge- 
trocknet, sammt dem Filtrum in einem gewogenen Tiegel 
über der Spirituslampe vollständig verbi^annt und gewogen. 
Dieser unlösliche Rückstand, zum Theil aus Sand bestehend, 
beträgt von gutem (ungetrocknetem) Guano nur 1 bis 2 
Procent. 

7. Die abfiltrirte Lösung in Salzsäure wird mit' Am- 
moniak schwach übersättigt. Der dadurch entstehende 
Niederschlag besteht fast bloss aus phosphorsaurem Kalk. 
Er wird abfiltrirt, ausgewascheii, getrocknet und geglüht. 
Seine Menge beträgt von gutem Guano 20 bis 25 Procent. 

8; Die von diesem Niederschlage abfiltrirte Flüssigkeit 
verräth mit Oxalsäure nur Spuren von Kalk. Ein mit Kalk 
verfälschter würde einen sehr starken Niederschlag geben. 
Sie enthält daher im Wesentlichen nur die Alkali - Salze, 
im Betrag von '5 bis 10 Procent vom ungetrockneten Guano» 
Um sie direct zu bestimmen, was in der Regel ohne prac- 
tischen Werth ist, müsste man die Lösung mit noch mehr 
Salmiak versetzen, 'abdampfen, den Rückstand zur Verfluch-, 
tigung des überschüssigen Salmiaks und zur Verwandlung 
der schwefelsauren Salze in Chlorüre, glühen, wägen und 
überhaupt wie in pag. 3 verfahren. 

9. Die Wasserlösung, die man bei der * Auslaugungs- 
probe 4 erhalten hat, und von der man sich eine noch ge- 
sättigtere Menge bereiten kann, hat eine braune Farbe und 
einen salzigen Geschmack. Beim Verdunsten entwickelt sie 
Ammoniak, riecht urinös und hinterläßt eine branne, kry- 
stallinische Masse, bestehend namentlich aus schwefelsaurem 
Kalt und Natron, *Salmiak, oxalsaurem imd phosphorsaurem 
Ammoniak. Diese Lösung zeigt folgende Reaktionen: Mit 
Kalkhydrat vermischt, riecht sie stark nach Ammoniak. 
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• Mit Salmiak und Ammoniak, und darauf mit schwefel- 
saurer Talkerde versetzt, gibt sie einen starken, pulverigen 
Niederschlag von phosphorsaurer Ammoniak -Talkerde. 

Mit Essigsäure sauer gemacht und mit Chlorcalciumlö- 
sung vermischt, gibt sie einen starken Niederschlag von 
oxalsaurem Kalk. 

Mit Salzsäure sauer gemacht und mit Chlorbarium ver- 
setzt, gibt sie eine starke Trübung von schwefelsaurem 
Baryt. 

10. Wird Gruaho mit kaltem Wasser ausgelaugt und 
der Rückstand dann mit einer schwachen Lauge von kau- 
stischem Natron digerirt, so wird die Harnsäure ausgezogen. 
Man filtrirt die Flüssigkeit ab und übersättigt sia dann schwach 
mit Salzsäure, wodurch die Harnsäure geflült wird. Nach 
dem Abfiltriren und Auswaschen ist sie in kaustischer Kali- 
lauge leicht löslich un^ durch Salzsäure wieder fallbar. 
Wird sie in erwärmter schwacher Salpetersäure aufgelöst, 
die Lösung zur Trockne verdunstet und die Masse mit 
kohlensaurem' Ammoniak benetzt, so entsteht eine schöne 
purpurrothe Färbung. 

11. Die Menge an organischer Substanz kann direct 
nur durch eine organische Elementar- Analyse gefunden wer- 
den. Sie beträgt, das Ammoniak mitgerechnet, in gutem 
ungetrocknetem Guano, ungefähr 50 Procent. 

12. Die genaue Menge des Stickstoffs kann ebenfalls 
nur durch eine solche Analyse bestimmt werden. Sie be- 
trägt 12 bis 14 Procentr Die schlechten Sorten enthalten 
nur 1 bis 6 Proc. Annähernd kann man indessen den 
Stickstoffgehalt durch folgende Pjobe ausmittehi und da- 
durch verschiedene Guanosorten auf ihren relativen Werth 
prüfen. Diese Probe beruht darauf, dass aus Guano, wenn 
man ihn mit einer Lösung von Chlorkalk (unterchlorigsau- 
rein Kalk) übergiesst, der Stickstoff der organischen Ma- 
terien und der Ammoniaksalze als Stickgas entwickelt 

12* 
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wird *). Statt das entwickelte Gas aufzusammeln und zu 
messen, was schon wegen der starken Schaumbildung 
nicht wohl ausführbar wäre, misst man das Volumen von 
Wasser, welches von dem entwickelten Oas verdrängt 
wird, in beistehendem einfachen Apparat: Er besteht aus 

einer Flasche, die ungefähr ^ Pf. 
Wasser fasst, versehen mit einer 
dop^eltschenkeligen engen Oas- 
röhre. Der eine, etwas kürzere 
Schenkel wird luftdicht durch 
einen im den Hals der FliiBche 
passenden Kork gesteckt und un- 
ten aufwärts umgebogen, um hier- 
durch das Entweioh^i von Gas- 
bläschen möglichst B« verhüten. 
Er reicht bis nahe an den Boden der Flasche. Durch den 
Kork wird nodi eme «weite, ganz, enge und kurze Bohre 
gesteckt, die nur dazu dient, um der beim Einstecken des 
Korks verdrängten Luft einen Ausweg zu geb^i. Der 
zweite, etwas längere Sche«ikel der Röhre taucht in eisen 
schmalen Cjlinder oder eine Röhre, die getheilt ist, am 
besten in Cubikcentimeter. Die FlascUb wird halb mit 
Chlorkalklösung**) gefüllt und in dem beigezeichneten klei- 
nen Glasgefäss (dem abgeschnittenen Ende einer Probir- 
röhre), in welches man, damit es senkrecht schwimmend 
bleibt, einige Schrotkömer gelegt hat, 1 Gramm Guano ab- 
gewogen. Vermittelst der beistehenden kleinen Handhabe 
von Eisencbrath wird es in die Oberfläche der Ohlorkalk- 
lösug gesenkt, so dass es darauf l^hwhnmt, der Kork mit 




*} Es Diuss noch naher untersucht werden, ob hierbei der 
ganze SticLstoffgebalt gasförmig frei wird, und wie sich überhaupt 
die yersehiedenen StickstoffVerbindungen zu Chlorkalk Terhatten. 

**) Diese Lösung muss gut bereitet und im Dunkeln yerschlossen 
aufbewahrt werden. Sie muss etwas übcvscfaöwiges Kallthjdrat 
enlhalten and kann dadurch: trabe sein. 
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den Röhren luftdicht aufgesetzt, die Mündung der klemen 
Bohre mit Wachs verschlossen und die Flasche bewegt, so 
dass das GuanogefHss umßült und untei^inkt. Es fliesst 
dann m den graduirten Cylinder dem Volum nach eben so 
viel Fhissigkeit aus, als sich aus dem Guano Stickgas ent- 
wickeH. Wenn die Flüssigkeit im graduirt^i CyHnder nicht 
mehr zmiimmt, bringt man durch Senken des Cjlinders den 
Stasd derselben in gleiche Höhe mit der Flüssigkeit im 
EntwickelungsgefUss, nimmt den Wachspfropf ab, zieht den 
Kork faevtiBB und lässt die noch die Gasröhre erfüllende 
Flüangkeit zu der im Cylinder fliessen, worauf man die 
Maasstheile abliesst. 1 Gramm guter Guano entwickelt 
swisclien 70 und 80 Cubikeentimeter Gas. 



114. Oxalsaurer und phosphörsaurer Kalk. 

Ein Gemenge dieser beiden Salze ist in Salpetersäure 
ohne Aufbrausen löslich und wird daraus durch Ammoniak 
wieder gefällt In diesem ^sch gefällten Zustand kalt mit 
Essigsäure Übergassen, kann der phosphorsaure Kalk auf- 
gelöst werden, während der oxalsaure ungelöst bleibt. 

Wird das Gemenge geglüht, so löst es sich nachher 
unter Aufbrausen in Salpetersäure auf und Ammoniak fällt 
dann .aus der Lösung den phosphorsauren Kalk, während 
der an Oxalsäure gebunden gewesene aufgelöst bleibt und 
durch oxalsaures Ammoniak gefällt und quantitativ be- 
stimmt werden kann. Der phosphorsaure Kalk ist daran 
zu erkennen, dass er, frisch gefällt, nach dem Abfiltriren 
mit fialpetersaurem Silberoxyd betropft gelb wird. Er wird 
wie in Nr. 13 analysirt 

Löst man die beiden Salze in der kleinsten Menge 
Salzsäure und mischt einen Überschuss von essigsaurem 
Natron hinzu, so wird der oxalsaure Kalk, gefällt, während 
der pbosphorsaure aufgelöst bleibt. Aus dieser Lösung 
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kann dann der Kalk durch oxalsaures Ammoniak nnd nachher 
die Phosphorsänre durch sdiwefelsaure Talkerde und Am> 
moniak wie in Nr. 9 gefällt werden. 

Wird das Gemenge der beiden Salze mit concentrirter 
Schwefelsäure übergössen und erwärmt, so wird die Oxal- 
säure in Kohlensäure- und Kohlenozydgas verwandelt, so 
dass man mit Anwendung des bei der Potascheprobe be- 
schriebenen Apparates ihre Menge aus dem Gtowichtsverlust 
bestimmen kann. 

Vermischt man das Gemenge mit einem Überschuss von 
fein geriebenem Braunstein oder neutralem chromsaurem 
Kali oder Bleisuperoxyd und. verdünnter Schwefelsäure und 
erwärmt gelinde, so wird alle Oxalsäure in Kohlensäure 
verwandelt, deren Menge. in demselben Apparat bestimmt 
werden kann. 2 Aeq. Kohlensäure entsprechen 1 Aeq. 
Oxalsäure. / 

Wendet man hierbei Bleisuperoxyd an, digerirt nachher 
die Masse noch gehörig lange, um aus allem phosphor- 
sauren Kalk die Phosphorsäure frei zu machen, mischt 
dann, zur Abscheidung des Gypses, das mehrfache Volumen 
Alkohol hinzu, filtrirt und wäscht mit Alkohol aus, so 
kann man aus der Auflösung, nach Verdunstung des Al- 
kohols, die Phosphorsänre durch schwefelsaure Talkerde 
nnd Ammoniak fUllen (Nr. 9) und quantitativ bestimmen. 

Eine sehr genaue Bestimmungs- Methode der Oxalsäure 
beruht auf ihrer Verwandlung in Kohlensäure durch eine 
Auflösung von Oöldchlorid unter Eeduction des Goldes, 
welches gewogen und aus dessen Menge die der Oxalsäure 
b^echnet wird. 3 Aeq. Oxalsäure reduciren 1 Aeq. Gold 
= 2462,5. 

Das Gemenge der beiden Salze wird hierzu in der 
kleinsten erforderlichen Menge Salzsäure aufgelöst (ein zu 
grosser Überschuss verhindert die Beduction des Goldes), 
mit einem Überschuss einer Lösxmg von Goldchlorid oder 
besser von Natriumgoldchlorid vermischt, mit vielem Wasser 
verdünnt und zum Sieden erhitzt. Das reducirte, zusam- 
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mengeballte Grold ist leicht «iHSzuwaschen. Es wird ge- 
trocknet, geglüht und gewogen. 

Aus der Flüssigkeit wird das überschüssige Gold durch 
Sdiwefelwasserstofifgas oder durch Kochen mit Oxalsäure 
gefallt, und Phosphorsäure und. Kalk dann wie in Nr. 13 
getrennt und bestimmt. . 



115. Potasche- und Soda -Probe. 

* 

Die im Handel vorkommenden Potasche- und Soda- 
sorten enthalten sehr verschiedene Mengen von fremden 
Salzen. Ihr Gehalt an kohlensaurem Alkali, von dem 
allein ihr Werth abhängt, variirt zwischen 40 und 95 
Procent. 

Die Potasche enthält namentlich Chlorkalium, schwefel- 
saures, kieselsaures und phosphorsaurei? Kali, und kohlen- 
sauren, phosphorsauren und ^eselsauren Kalk. 

Die Soda enthält oft Chlor- und Schwefel - Natrium, 
schwefelsaures, kieselsaures und unterschwefligsaures Natron, 
oft indessen auch Natronhydrat. 

Die Prüfung auf ihren Gehalt an kohlensaurem .Alkali 
kann auf mehrfache Weise geschehen. 

I. Durch die Titrirprobe, nämlich durch ge- 
naues Sättigen einer abgewogenen Probe mit ver- 
dünnter Schwefelsäure von bekanntem Sättigüngs- 
vermögen. 

Zur Bereitung der Probesäure vermischt man z. B. 70 
Gramm englischer Schwefelsäure mit 600 Grm. Wasser. 

Man wägt 5 Grm. reines wasserfreies kohlensaures Na- 
tron ab, löst es in heissem Wasser und färbt die Lösung 
mit ein wenig Lackmustinctur blau. 

Aus der graduirten Tropfröhre tropft man, zuletzt sehr 
vorsichtig, von der Probesäure hinzu, bis die Lösung eben 
roth geworden ist und Striche, die mit der Flüssigkeit auf 
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Lackmasspapier gemaeht werden , nach dem Trocknen ao^ 
fangen roth zu bleiben. 

Man beobachtet dann^ wieviel Maasstheile Säure verbraucht 
sind. Man fügt nun der ganasen Säuremoige aoeii so viel 
Wasser hinzu, dass gerade 100 Maasstheile von dieser ver* 
dünnten Säure erforderlich sind, um 5 6rm. reines koU«i- 
saures Natron zu sättigen. Dieser Yorrath von Probesänre wird 
wohl verschlossen aufbewahrt. Sie gibt in einer Potasche oder 
Soda den Gehalt an kohlensaurem oder kaustischem Alkali 
unmittelbar in Procenten an, wenn man von den Proben eine 
5 Grm. kohlensaurem Natron äquivalente Menge abwägt. 

100 Probesäure sättigen 5,000 Grm. kohlens. Natn>n. 

100 — — 2,935 — Natron. 

100 — — 6T487 — kohlens. KaK. 

100 — — 4,421 — Kali. 

Nimmt man also von einer Potasche 6,487 Grm., so 
geben die verbrauchten Eaumtheile Säure unmittelbar, den 
Gehalt an kohlensaurem Kali an, nimmt man 4,421 Grm., 
so erfährt man die Menge von wasserfreiem Kali. 

Statt der Schwefelsäure kann man zu diesen Proben 
auch sehr zweckmässig reine krystallisirte Oxalsäure an- 
wenden. Man gibt 1 Atomgewicht, nämlich 63 Gramm, in 
eine Literflasche, füllt diese zu § mit Wasser, lässt die 
Säure sich auflösen und giesst dann bei 17^,5 C. so viel 
Wasser hinzu, dass die ganze Lösung genau 1 Liter oder 
1000 Cubikcentimeter ausmacht. 

100 C. C. dieser Probesäure werden also i^ Atomge- 
wicht eines jeden Alkalis genau sättigen. Man wägt daher 
von dem zu prüfenden, wasserfreien Alkali y\^ Atomgewicht 
in Grammen ab, also von Potasche 6,92 Grm., von Soda 
5,32 Grm. Um ganz genaue Besultate zu erhalten, ver- 
föfart man auf folgende Weise: man bringt die Probe mit 
etwas Lackmusstinctur in eine kleine Kochflasche und lässt 
aus der Tropfiröhre die Probesäure zufliessen, bis die Farbe 
aus Blau in Violett übergeht und das Aufbrausen schwächer 
wird. Man erhitzt nun zum Sieden und lässt noch mehr 
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ProbeBäore hänza, bis die Fnrbe rollkomratm zwiebelrodi 
geworden »t: Dsim l&sst nnui noch b odet 10 C. C. 
ProbesXaxe im Überschnss liinEii. Das ÄlkaU ist nun tiber- 
aitttigt. Dnieh Koeben, S^ljttefat und zuletzt Answntgoi 
lait einer OlaarShre wird die letzte Spur KohlensHmre ent- 
fernt. Nun hat man genau za beBtimmen, nm wie riel 
der äätttgu^pnnkt des Alkali'a jAerscbritten ist. Diess 
geschiebt dadurch, dass man ans einer in -j)^ C. C. getheil- 
ten Tropfrflhre eine Lösimg von kaustischem Natron za- 
tropfen lässt, die so titrirt ist, dass sie beim Vermischen 
mit emffin gleichen Volumen der Probesänre genau nentra- 
Usirt wird '). Die rothe Farbe geht dann rasch in Violett 
und daim plötzlich in reines Blau über. Man zShlt nun 
die Terbian^en Cnbik • Centüneter Nab'onlauge und zieht 
sie voa den verbranchten C. C. ProbesSnre ab; der Kest 
g^bt dann die Procente an reinem kohlensaurem Alkali, 

Die zu diesen Maasa- Analysen 
dienende Tropft'Ühre (Barette) bat 

man ron verschiedener Constniction. 

Die gewShubchere Art ist die Pig. 1 

abgebildete, eine ungefähr 0,25 Me- 
ter (oder 12 Zoll) Unge und 0,010 

Meter (oder 6 Linien) weite, unten 

zngeschmolzene Glasröhre, anderen j 

Boden eine zweite, sehr viel engere 

Glasröhre parallel damit angelöthet 

ist, aus deren umgebogener, scharf- 

kantigei Mflndung die Probeflttssig- 

kmt ausgetropft wird. Der ganze Apparat ist in bestimmte 

Haaastheilf) , am einfachsten in 25 bis 50 Cubikcentimeter 



•) Diese Nairoatauge mun »öllig kohleosänrefrei sein. Man 
bewahrt aie UDrerindert auf, iodetn mau die Flasche mit einem 
Kork verschlieait, durch- den eiae gewöhnliche »a beideo Enden 
offene Chlore alciumröbre getleckt ist, die man mil eincin terriebe- 
neu Gemenge lon GlauberHli und Xlikalk gerölll hit. 
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und BruchtheQe davon getheilt« Oben, unter dem Niveau 
der Mündung der AuBgussröhre, ist der Nullpunkt. 

Eine andere Art ist die Fig. 2 abgebildete, die aus 
einem einzigen, getbeilten Bohr besteht, :das oben mit 
einem engmündigen Ausflussschnabel und mit einer Einguss- 
Öffnung versehen ist. ^ 

Eine dritte Art Tropfröhre, die bequemste. und zsweck- 
mässigste , . die man am leichtesten sich selbst verfertigen 
kann, ist die; in beistehender Figur abgebildete. Sie be- 

steht aus einer in 25 bis 50 Cubik- 
centimeter getheilten, ungefähr 0,010 
Meter weiten OlasrÖhre, die unten 
eng ausgezogen ist. An dieses of- 
fene Ende wird eine ungefähr 1 Zoll 
lange enge Röhre von vulkanisirtem 
Kautschuck angebunden, in deren 
untere Öffnung eine kurze, eng aus- 
gezogene und scharf abgeschnittene 
Glasröhre als Austropf - Öffnung ge- 
steckt und festgebunden ist, jedoch 
so , dass zwischen den beiden Enden 
der Glaisröhren ein längerer Zwischenraum bleibt. Auf diese 
Stelle der Kautschuckröhre wird die in beistehender Figur 
in natürlicher Grösse abgebildete, aus dickem Messingdraht 
gemachte Klemme, die sich durch Druck auf die beiden 
Enden öffnet und beim Nachlassen des Drucks von selbst 
wieder schliesst, aufgesetzt und dadurch die Ausflussröhre 
• abgeschlossen. Beim Gebrauch wird die Bohre vermittelst 
einer Klammer senkrecht über das Geübss mit der zu pro- 
birenden Flüssigkeit befestigt. Durch Druck auf die Enden 
der Klemme bewirkt man die Öffnung des Kautschudk- 
kanals, also das Ausfliessen der Flüssigkeit, die man mit 
der grössten Sicherheit und Schärfe in einzelnen Tropfen 
ausfliessen lassen kann *). Beim Beginn der Operation füllt 




*) Dieser Apparat ist durch gefallige YermilteluDg seines Er- 
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man die Röhre bis über den Nnlipnnkt . mit der Probe- 
fltissigkeit iind läMt dann durch Druck auf die Klemme so 
viel anafliessen, dass die Flüssigkeit genau auf den Null- 
punkt am stehen kommt. 

II. Durch Bestimmung der entwickelten Koh- 
lensäuremenge. 

Aus einer abgewogenen Probe entbindet man in einem 
mit der Säure abgewogenen Apparat die Kohlensäure und 
bestimmt aus dem Gewichtsverlust des Apparats deren 
Menge. 

Der hierzu dienende Apparat kann auf . verschiedene 
Weise eingerichtet werden. Der in beistehender Figur in 
ungefähr ^ der natürlichen Grösse abgebildete zeigt im 
Allgemeinen das Prinzip und entspricht in seiner speciellen 
Einrichtung vollkommen dem Zweck. Er besteht aus einer 
kleinen, leichten Flasche, ver- 
schliessbar durch einen doppelt 
durchbohrten Kork, Diirch die 
eine Öffnung in demselben ist ein 
mit Chlorcalciumstückchen gefäll- 
tes Bohr gesteckt, durch die an- 
dere eine auswendig rechtwinklig, 
im Innern der Flasche mit deren 
Wand ungefähr parallel gebogene 
enge Glasröhre gesteckt, die bis 
nahe an die Oberfläche der Flüs- 
sigkeit reicht. 

Die Probe wird in der Flasche abgewogen, die Flasche 
etwa bis zu ^ mit Wasser gefüllt und alsdann vermittelst 
emer schmalen Pincette die kleine Röhre voll Säure hinein- 
gestellt. Die Länge dieser Röhre muss so beschaffen sein, 
dass sie im Glase nicht umfallen kann, sondern dass sie 




Ünders , des Hrn. Dr. M o h r in Cobleoz , zu. erhallen. Er ist nur 
bei dem Titriren mit übermaDgansaurem Kali (Nr. 101) nicht an- 
wendbar , weil dieses durch das Kaotschuck xerselzl wird. 
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die in der Figur angegebene Stelhuig bekommt AU Säure 
wendet man am besten cooeentrirte Sckwefekinre an, in 
mehr als hinreiciieiider Menge, um alle KoUensäure aus- 
zutreiben. (Bei den Carbonaten von Kalk, Baiyt, Blei, 
müsste man Salpetersäure anwenden). — Hieranf wird der 
Kork mit dem Chlorcalciumrohr und der gebogenen Böbre 
luftdicht aufgesetzt, der ganze Apparat g^ciau gewogen und 
die Müttdui^ der letzteren mit einem kleinen Kork oder 
mit Waehs luftdicht verschlossen. 

Alsdann wird der Apparat vorsichtig so geneigt, dass 
eine kleine Menge Säure ans dem Rohr an der Wand des 
Glases allmälig herunter fliesst und Salz zersetzt. Die sich 
entwickelnde Kohlensäure entweicht durch das Chlorcalcium- 
rohr, in welchem das mit verflöchtigte Wasser zurückge- 
halten wird. Man lässt nicht eher neue Säure zufliessen, 
als bis das durch die ersten Antheile bewirkte Aufbrausen 
aufgehört hat und auch beim gelinden Umschütteln kein 
neues entsteht. Wenn zuletzt alles Aufbrausen aufhört, das 
Salz also vollständig zersetzt ist, nimmt man den Pfropf 
von der kleinen Röhre ab und saugt an der Mündung des 
Chlorcalciumrohres langsam und so lange Luft durch die 
Flasche, bis man den Geschmack der Kohlensäure nicht 
mehr bemerkt. . Bei sehr exacten Bestimmungen mÜsste 
man an die kleine Röhre ein. zweites Chlorcalciumrohr bin- 
den, um die Luftfeuchtigkeit abzuhalten. 

1. Pofascke. Der Gehalt an Feuchtigkeit wird durch 
längeres Erhitzen bis zu ungefähr 200^ gefunden. Man 
nimmt dazu 2 bis 5 Gramm Potasche. 

Um unmittelbar ohne Rechnung vermittelst des obigen 
Apparats den Procentgehalt der Potasche an kohlensaurem 
Kali zu finden, macht man die Probe mit 3,14 Gramm. 
Da 3,14 Grm. reines kohlensaures Kali 1,00 Grm. Koh- 
lensäure geben, so drücken die Centigramme entwichener 
Kohlensäure den Pröcentgehalt an kohlensaurem Kali aus. 

2, Soda. Man nimmt zur Probe 2,41 Gramm. Diess 



189 

ist die Menge reines koUensaures Natron, aus welcher die 
Säure 1,00 Orm. Kohlensäure entbindet. 

Enthält eine Soda kaustisches Natron, daran erkennbar, 
dass ihre Lösnng nach Zusatz von überschttssigem Ohlor- 
barinm alkalisch reagirt, so verfährt man auf folgende Weise: 

2,41 Gnn. der wasserfreien Probe werden mit etwa 3 Tfa. 
reinem Quarzsand' und etwa -^ gepulvertem kohlensanvem 
Ammoniak zusammengerieben , mit Wasser befeuoiitet und 
nach einer Weile bis zur Austreibung allen Wassers und 
Ammoniaks gelinde eriiitzt 

Nach dem Erkalten bringt man die Masse in den Ap- 
parat und verfährt. wie oben. 

Um einen Gehalt an Sdiwefelnatrium oder unterschwief- 
ligsaurem Natron in der Soda bei der Probe uasdiädlich 
zu machen, mischt man zuvor etwas chromsaures Kali in 
Auflösung hinzu , wodurch jene Beimengungen zerstört werden. 



116. Braunsteinprobe. 

Guter Braunstein, welcher fast bloss aus Superoxid 
besteht, ist krystafimiBch., gibt ein schwarzes Pulver und 
entwickelt, nach dem Trocknen, beim Glühen kein oder 
nur Spuren von Wasser. Gewöhnlich aber enthält der 
Braunstein fremde Mineralien, namentlich Manganoxy^fiiTdrat. 
Um seinen Gehalt an Superoxyd, d.h. an verwendbarem 
Sauerstoff zu finden, hat man mehrere Methoden. 

I. Man bringt eine abgewogene Menge höchst fein ge- 
riebenen Braunstein, in dem zur quantitativen Kohlensäure- 
Bestimmung dienenden Apparat, mit Schwefelsäuie und 
einer Auflösung von Oxalsäure in Berührung, wobei schwe- 
felsaures Manganoxydul entsteht, indem aller Sauerstoff, d^r 
mit Manganoxydul verbunden gedacht werden kann, als 
Kohlensäure weggeht. 

1 Aequivalent reines Superoxyd s= 54& bildet 2 Aeq. 
Kohlensäure =: 550. 
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Also bilden 0,99 Gramm Superoxyd 1,00 Grm. Koh- 
lensäure. Am besten wendet man ssnr Probe die dreifache 
Menge Brannstein an, nämlich 2,97 Grm., die man mit 
einer Auflösung von 2,5 Grm. neutralem oxabaurem Kau 
übergiessty worauf man die Schwefelsäure zufliessen lässt, 
und dividirt dann die Menge der weggegangenen Kohlen- 
säure mit 3. Sie drückt den Prooentgehalt des Braunsteins 
an Superoxyd aus. 

n. Der fein geriebene und gewogene Braunstein wird 
in einem verschliessbaren Kolben mit Wasser vermischt, 
einige blanke und gewogene Kupferstreifen hinzubegeben 
und dann Salzsäure zugemischt Man digerirt dann den 
mit einem engen Gasrohr verschlossenen Kolben, bis sich 
aller Braunstein aufgelöst hat, mit der Vorsicht dass sich 
kein freies Chlor entwickelt. Alsdann erhitzt man ^ Stunde 
lang zum Sieden, verschliesst luftdicht, lässt. erkalten, giesst 
nachher die Flüssigkeit, ab, wäscht das zurückgebliebene 
Kupfer erst mit ganz verdünnter Salzsäure, nachher mit 
reinem Wasser ab, trocknet und wägt es. 

2 Aeq. Kupfer == 792,5 Theile, nehmen, um Chlorür zu 
büden, 1 Aeq. Chlor = 443,75 Th. auf. Also 792,5 : 443,75 
wie die aufgelöste Menge von Kupfer zu x (der gesuchten 
Chlormenge). 

1^2 Grm. reines Superoxyd entwickeln 1,00 Chlor, 
bewirkea also die Auflösung von 1,78 Kupfer. 



117. Chlorkalkprobe. 

Der im Handel vorkommende Bleichkalk ist ein va- 
riirendes Gemenge von unterchlorigsaurer Kalkerde und 
Chlorcalcium mit Kalkhydrat; Mit einer Säure behandelt, 
entwickelt er den ganzen Gfehalt an Chlor in freiem Zu- 
stand. Um seinen Werth, d* h. seinen Gehalt an wirken- 
dem Chlor kennen z;a lernen, kann man auf verschiedene 
Weise verfahren. " ' ■ ' 
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I. Man löst 14 Gramm reine arsenige Säure in Kali- 
lauge auf und mischt so viel Wasser hinzu, dass man im 
Ganzen das Volum von 2000 Maasstheilen der graduir- 
ten Tropfröhre hat. alsdann enthalten 100 Maasstheile 
dieser Lösung 0,7' Grm. arsenige Säure, und die Ghlorlö- 
sung, welche erfordert wird, um diese in Arseniksäure zu 
verwandeln, önthält 0,5 Grm. Chlor', da 1 Aeq. = 1237,5 
arsenige Säure, 2 Aeq. = 887,5 Chlor braucht, um zu 
Arseniksäure zu werden. • 

Man wagt 5 Grm. Chlorkalk ab, zerreibt ihn innig mit 
Wasser, spült ihn in einen Cylinder und mischt so viel 
Wasser hinzu, dass das Ganze 200 Maasstheile der Tropf- 
röhre ausmacht. 

Dann bringt man 100 lifaasstheile von der Arseniklö" 
sung in ein Becherglas , verdünnt mit Wasser , setzt Über- 
schüssig Balzsäure hinzu und färbt die Flüssigkeit mit 
l» — 2 Tropfen schwefelsaurer Indigauflösung. 

Nun* mischt man von der frisch geschüttelten und in 
die graduirte Tropfröhre gebrachten Chlorkalklösung zu 
der geflürbten Arseniklösung, bis die Farbe eben verschwun- 
den ist. Die verbrauchte Chlorkalklösung hat 0,5 Grm. 
Chlor enthalten. . ' 

Hätte man z. B. 90 Maasstheile Chlorkalklösung ver- 
braucht, so würden die 5 Grm. Chlorkalk 1,111 Grm. Chlor 
enthalten habeu, oder. 22,22 *Procent. 

Ganz reiner und unveränderter Chlorkalk, wie er nie 
im Handel vorkommt, enthält im Ganzen 48,9 Proc. Chlor. 

n. Man übergiesst eine abgewogene 'Menge Chlorkalk 
in einem Kolben mit etwas Wasser, mischt einen Über- 
schuss von chloridfreiem Eisenchlorür und darauf sogleich 
Salzsäure hinzu, stellt einige blanke, gewogene Kupfe^^trei- 
fen hinein und kocht, bis das* entstandene Chlorid wieder 
in Chlorür verwandelt ist, worauf man das -Kupfer ab- 
wäscht, trocknet und wägt. Die Eechnung ist dieselbe wie 
in Nr. 116. 
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116. Salpeter - Probe. 

Die Menge der Feuchtigkeit im Bohsalpeter findet man, 
indem man 5 bis 10 Gramm, lufttrocken und zerrieben, 
längere Zeit bis ungefähr 150^ erhitsst. 

Die Ausmittelung seines Gehaltes an fremden Salzen 
vom. Schwefelsäure und Chlor, von Kalk- und Talkerde, 
durch die gewöhnlichen Methoden würde zu umständlich 
sein; rascher würde man mit titrirten Auflösungen der £ea- 
gentien, d. h. durch Maassbfistimmungen, den Zweck er- 
reichen. 

Als Kennzeichen für die Güte des Salpeters wird der 
Bruch betrachtet, der bei reinem Salpeter grosskrystallinisch, 
glänzend ist, aber schon bei 2 Proc. Kochsalz-Gehalt kör- 
nig und matt wird. $ine Beimengung von salpetersaurem 
Natron (Chilisalpeter) hat dieselbe Wirkung. 

Ein anderes, ebenfalls nicht genaues, aber für die Pra- 
xis meist anwendbares Probirverfahren beruht darauf, dass 
eine Lösung von reinem Salpeter bei der Temperatur, bei 
der sie gesättigt ist, noch andere Salze, namentlich Koch- 
salz, auflösen kann. 400 Gramm zerriebener Bohsalpeter 
werden mit 500 Cubikcentimeter einer Lösung von reinem 
Salpeter geschüttelt, die Masse dann abfiltrirt, das Salz mit 
neuen 250 C. C. gesättigter Salpeterlösung * ausgewaschen, 
bei 100^ getrocknet und gewogen. Der Gewichtsverlust 
zeigt die Menge der fremden Salze an. Da dieses Ver- 
fahren mit mehreren Fehlerquellen behaftet ist und den 
Gehalt an reinem Salpeter durchschnittlich um 2 Procent 
zu hoch angibt, so werden 2 Proc* dem Verlust, d.h. dem 
Gehalt an fremden Salzen, hinzugerechnet. 

Genauer ist folgende Probe, die darauf beruht^ dass 
man das Salpetersäure Kali im Bohsalpeter in kohlensaures 
verwandelt und dessen Monge, wie bei der Potascheprobe, 
durch titrirte Schwefelsäure bestimmt. 

9,475 Gramm reiner Salpeter geben eine Quantität koh- 
lensaures Kali, die 100 Maasstheile der bei der Potasche- 
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probe angegebenen Probesänre sättigt. Bei Anwendung 
dieser Menge eines unreinen Salpeters werden also die ver- 
brauchten Maasstheile unmittelbar die Procente an reinem 
salpetersaurem Kali im Bohsalpeter anzeigen. 

Man wägt \ so viel, nämüeh 2,369 Grm. Bohsalpeter 
ab, vermischt ihn innig mit 1, Grm. geglühtem Kienruss 
und, cur Mässigung der Verbrennung, mit 12 Grm. geglüh- 
tem und fein geriebenem Kodisalz. Die Maase schüttet 
man in einen Platintiegri und erhitzt sie darin über der 
grossMi Spiiitnslampe bis anun Glühen. Nach dem Erkal- 
ten löst man sie in Wasser auf und tropft, wie bei der 
Potaacheprobe, die Probesänre hinzu. Die Anzahl d^r ver- 
brauchten Maasstheile an Säure wird mit 4 multipHcirt, um 
den procentischen Gehalt an reinem Salpeter zu geben. 

Wegen der grossen Menge von beigemengtem Kochsalz 
kann diese Probe nicht durch Wägung der ^itweichenden 
Kohlensäure in dem KoUeasäureapparat ausgeführt werden. 



119. Schiesspulver. 

1. Zur Bestimmung der Feuchtigkeit werden 5 bis 10 
Gramm Pulver über Schwefelsäure oder bei 100^ im Luft- 
bad getrocknet. 

2. Eine gleiche Menge wird in einer Beibschaale mit 
Wasser befeuchtet, zerrieben und mit Wasser auf ein Fil- 
trum gebracht und darauf vollständig ausgewaschen. Die 
erhaltene Salpeterlösung wird in einer tarirten kleinen Por- 
zellanschaale zur Trockne verdunstet, die trockne Masse 
einige Zeit bis zu 200^ oder selbst bis zum Schmelzen des 
Salpeters erhitzt und gewogen. 

3. Um die Menge des Schwefels zu bestimmen, werden 
5 Grm. Pulver mit 5 Grm. wasserfreiem kohlensauren Na- 
tron, 5 Grm. Salpeter und 20 Grm. verknistertem Kochsalz 
sehr innig vermischt und in einem Platintiegel bis zum Glü- 
hen erhitzt. Die Masse wird nach dem Erkalten in Was- 

13 
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ser gelöst, mit Salpetersäure schwach übersättigt und die 
Schwefelsäure durch Chlorbarium gefällt (S. Nr. 3). 

Die Menge der Kohle ergibt sich aus der Differenz. 
Um ihre Beschaffenheit ausmitteln zu können, ob sie ganz 
oder absichüicb nur unvollständig verkohlt ist, wird das 
vom Salpeter befreite Gemenge von Schwefel ui^d Kohle 
mit einer Lösung von Einfach -Schwefelkalium gekocht und 
dadurch der Schwefel aufgelöst, worauf die Kohle vollstän- 
dig ausgewaschen und getrocknet wird. Das Schwefelkalium 
darf kein freies Kali enthalten, weil dieses eine unvollstän- 
dig verkohlte Kohle auflösen würde. — Auch könnte man 
Schwefelkohlenstoff zur Ausziehung des Schwefels anwenden. 



1 20. Cyan wasserstoffsäure. 

Um in einer Flüssigkeit, welche nur freie Blausäure 
enthält, deren Gehalt zu bestimmen, wird eine abgewogene 
Menge unter starkem Bewegen allmälig mit sidpetersaurem 
Silberoxyd versetzt, bis keine Trübung mehr erfolgt und 
der Geruch nach Blausäure vollständig verschwunden ist. 

Das gefällte Cjänsilber wird auf einem bei 120^ ge- 
trockneten und gewogenen Filtrum abfiltrirt, gewaschen, 
bei 120^ getrocknet und gewogen. 

Zur Bestimmung des Blausäuregehalts in der Aqua 
amygdalarum amarärum und A. laurocerasi müssen diese 
Wasser zuvor mit Ammoniak, dann mit Silbersalz und zu- 
letzt mit Salpetersäure versetzt werden. 

Enthält eine Flüssigkeit zugleich Chlorwasserstoffsäure, 
so fallt man aus einem bestimmten Theil davon Chlor und 
Cyan durch salpetersaures Silberoxyd und wägt den -Nie- 
derschlag auf einem bei 120^ getrockneten Filtrum. Zu 
einem anderen bestimmten Theil mischt man eine Lösung 
von Borax und verdunstet vollständig zur Trockne. Hierbei 
wird alle Blausäure^ verflüchtigt und die Salzsäure bildet 
CUomatrium. Der trockne Bückstand wird in Wasser ge- 
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löst, mit Salpetersäure versetst und das CUor durch Sil- 
bersalz geföllt. 

Ein anderes, sehr rasch ausführbares Verfahren, den 
Blausäuregehalt in einer Flüssigkeit, im Bittermandel- und 
Kirschlorbeer- Wasser, den Cyangehalt im rohen Cjankalium, 
zu bestimmen, beruht darauf, dass 1 Aeq. Gjankalium mit 
1 Aeq. Cyansilber eine lösliche Verbindung bildet, welche 
durch überschüssiges Alkali nicht zersetzt, woraus aber 
durch salpetersaures Silberoxjd Gyansilfoer oder, wenn man 
etwas Kochsalzlösung zugemischt hat, GhlorsSber gefällt 
wird. Miüi versetzt die abgewogene blausäurehaltige Flüs- 
sigkeit mit Aetzkalilösung bis zur stark alkalischen Beaction, 
und dann mit einer titrirten Silberlösung bis zur beginnen- 
den bleibenden Trübung. 1 Aeq. von verbniuchtem Silber 
in der Silberlösung entspricht genau 2 Aeq. Blausäure. 

10 Gramm reines Silber werden in Salpetersäure auf- 
gelöst, die Lösung vollstän^g zur Trockne verdunstet, das 
Salz in Wasser gelöst und mit so viel Wasser verdünnt, 
dass die ganze Lösung 1000 Gub. Gent, beträgt 100 G. C. 
davon, die also 1 Grm. Silber enthalten, zeigen 0,5 Grm. 
wasserfreier Blausäure oder 0,48:1 Gjan oder 1,206 Gyan- 
kalium an. 



121. KaliumeiseBcy anür , 

2KCy + Fe€y + 3fl. 

Durch längeres Erhitzen des fein geriebenen Salzes bis 
zu ungefähr 20(P bestimmt man den Wassergehalt. 

Der Gjangehalt kann direct nur durch eine organische 
Verbrennungs-Analyse gefunden werden. 

Zur Bestimmung des Eisengehaltes vermischt man das 
Salz mnig mit dem 1 ^fachen Gewicht Salpeter und dem 
gleichen Gewicht kohlenisauren If atron und erhitzt das Ge- 
menge im Platintiegel allmälig bis zum Glühen. Bei Auf- 

13* 
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lösnng der Masse in Wasser bleibt das Eisen als Oxyd 
zurück, welches ausgewaschen, geglüht und gewogen wird. 
Da es eine kleine Menge Alkali enthalten kann, so wird 
es in Saksäure gelöst, durch Ammoniak wieder gefüllt, ge- 
waschtti und geglüht. 

Zur Bestimmung des Kalium- uud des Eisen -Gehalts 
wird das Balz in Wasser gelöst und mit essigsaurem Blei- 
oxyd gefUH. Der Niederschlag, Bleiekeneyanür, wird ab- 
filtrirt und ausgewaschen. 

Aus der Flüssigkeit, welche alles Kalinm als essigsaures 
Kali enthält, wird das überschüss^e Blei durch Schwefel- 
wasserstoffgas oder Schwefelammomum gefallt, die filtrirte 
Flüssigkeit abgedampft, geglüht, das kohlensaure Kali durch 
Sabssäure in Chlorkalium verwandelt und als solches nach 
gelindem Glühen gewogen. 

Das. Bi^eisencyanür wird durch Digestion mit Schwe- 
felamm<miam zersetet, die Lösung von Ammoniumeisen- 
cyanür abfiltrirt, eingedampft und die zurückbleibende Masse 
bei Luftzutritt so lange geglüht, bis reines Eisenoxyd zu- 
rückbleibt. 

Wahrscheinlich lässt sieh das Kaliumeisencyanür auch 
durch Erhitzen mit saurem schwefelsaurem Ammoniak zer- 
setzen. Nach dem Glühen der Masse würde dann ein Ge- 
menge von Eisenoxyd und schwefelsaurem Kali bleiben, 
aus welchem letzteres durch Wasser auszuziehen wäre. 
Oder man würde zulr Bidierheit den geglühten Bückstand 
in Salzsäure lösen, das Eisenoxyd durch Ammoniak Mlen, 
die Flüssigkeit abdampfen und das zurückbleibende schwe- 
felsaure Kali glühen und wägen. 



122. Verfahren bei einer Arsenik -Vergiftung. 

Bei dem Verdachte einer Vergiftung durch Arsenik muss 
das Gift in dem Inhalte des. Magens und Darmkanals, in 



197 

der Masse dieser Organe selbst, in anderen gansen Orga- 
nen, wie der Leber > Mils, Lunge, in dem Ansgebrochenen, 
in der Substanz der Gegenstände, auf die erbrochen wurde, 
in dem Harn und in den Fäces aufgesucht und nachge- 
wiesen werden. Je nach der Beschaffenheit des Falles ist 
es in dem einen oder andern Organ, in der einen oder 
anderen Masse oder in mehreren zugleich zu suchen und 
nachzuweisen. Femer kann es nothwendig werden, die 
Überreste von verdächtigen Speisen oder die Oefässe, worin 
sie enthalten waren, so wie Gefässe oder Papiere, die das 
angewandte Arsenik enthalten haben konnten, zu unter- 
suchen. Bei schon lange begraben gewesenen und längst in 
Fäulniss übergegangenen Leichen und gänzlicher Yermode- 
rung des Sarges kann die Untersuchung der umgebenden 
Kirchhof- Erde auf einen aus der Leiche, stammenden Ar- 
senikgehalt nothwendig werden. 

Der chemischen Untersuchung muss ztmächst eine sehr 
sorgfaltige Betrachtung der Gontenta des Magens und 
Darmkanals oder der ausgebrochenen Massen vorausgehen. 
In neuen reinen Porzellanschalen werden die Massen aus- 
gebreitet, mit ungebrauchten Glasstäben oder Spateln zer- 
rührt und mit Hülfe der Lupe betrachtet. Vor Allem hat 
man sein Augenmerk auf kleine, weisse, harte Partikelchen 
oder Kömchen zu richten, die noch unaufgelöst gebliebepe 
arsenige Säure sein können und die man sorgfältig mit 
einer Pincette auszulesen sucht. Namentlich hat man sie 
in den Falten der Schleimhaut des Magens und Darm- 
kanals zu suchen. Durch Verdünnen der Contenta mit 
destillirtem "Wasser oder besser mit Weingeist und Ab- 
schlämmen der aufgerührten, leichteren organischen Materie 
gelingt es oft leicht, eine grössere Menge des schweren 
Arsenikpulvers für sich abzuscheiden. 

Das Endziel aller chemischen Operationen bei einer 
solchen gerichtlichen Untersuchung ist, das Arsenik in 
Substanz, und zwar in seiner elementaren Gestalt, als 
sogenanntes metallisches Arsenik darzustellen. Nur in 
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dieser Fonn. ist es mit so höchst charakteristischen Eigen- 
schaften begabt, dass es sich mit keiner andern Substanz 
verwechseln und sich noch in anwägbaren Mengen als 
solches mit aller Gewissheit erkennen lässt. Nnr in dies^ 
Form dargestellt und der Behörde vorgelegt, kann es als 
Beweis seines Daseins n. s. w. gelten. Alle anderen Yer- 
bindnngszustände und 'Formen, in denen eB erhalten werden 
könnte, müssen als ungültig und nicht beweisend betrachtet 
werden. Diese Darstellung oder Isolirung des Arseniks in 
seiner metalUschen Form, selbst in der kleinsten unwäg- 
baren Menge, ist sehr leicht und einfach. Aber die gross- 
ten Schwierigkeiten bieten sich dar, wenn es sich, wie 
gewöhnlich^ darum bandelt, solche in einer ganzen Leiche 
verbreitete Minima von Arsenik aus dieser grossen Masse 
von organischer Materie in irgend einer Verbindungsform 
auszuziehen, um es aus dieser dann in den metallischen 
Zustand versetzen zu können. 

Es ist am geeignetsten, für den Gang der chemischen 
Untersuchung drei verschiedene Fälle als möglich anzu- 
nehmen : 

1. Das Arsenik findet sich noch in Substanz als weisses 
Arsenik in den Contentis des Magens und Darmkanals oder 
in den ausgebrochenen Massen. 

2. Es ist innig und unsichtbar^ oder aufgelöst den 
Contentis beigemischt, es ist also nicht mehr in Substanz 
wahrnehmbar, nicht mehr mechanisch abscheidbar. 

3. Magen und Darmkanal sind leer, oder es konnte 
durch die Untersuchung kein Arsenik darin gefunden wer- 
den, dasselbe ist schon resorbirt und in die Blutmasse oder 
ix^ Organe übergegangen. 

I. Das Arsenik findet sich noch in Substanz, es kann 
aus den Contentis u. s.w. ausgelesen, oder durch Schlämmen 
abgesondert werden. Dieser Fall ist der leichteste, es ist 
dann nur zu beweisen, dass die vorgefundene Substanz 
Arsenik isti Dies erkennt man, nachdem man die Kömchen 
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oder Stückchen gehörig von organischer Materie befreit hat, 
tn folgenden Eigenschaften: 

1. Die Kömchen smd farblos, meist milchweiss, sei- 
teiier klar und halbdurchsichtig, hart, spröde«. 

2. Ein Kömchen, noch so klein, in eine schmale 
untCL zngeschmolzene Bohre gebracht, und in dem Ende in 
der Kante einer Spiritusflamme erhitzt, verflüchtigt sich, 
und setzt sich weiter oben in Gestalt eines weissen Mehls 
oder Anflugs ab, der, namentlich im Sonnenschein und mit 
der Lupe betrachtet, aus sehr glänzenden octaödrischen 
Kryst^en beistehend erscheint. 

3. Ein Kömchen auf eine glühende Kohle gelegt, 
verflüchtigt sich unter Verbreitung eiaes starken knoblauch- 
ähnlichen Geruchs, (auf glühendem Glas oder Porzellan 
verflüchtigt es sich ohne Knoblauchgeruch, weil es dann 
nicht zu metallischem Arsenik reducirt wird). 

4. In das Ende einer sehr engen Röhre wird ein 
Kömchen gelegt und dazu einige Splitter von vorher frisch 
ausgeglühter Kohle fallen gelassen, so dass diese die Röhre 
etwa ^ Zoll hoch ausfüllen. Dieser Theil der Röhre wird 
nun horizontal so in die Flamme einer Spirituslampe 
gehalten, dass die Stelle, wo das Arsenikkom liegt, 
ausserhalb der Flamme bleibt. Wenn die Kohle glüht, 
wird auch jener Theil in die Flamme gebracht, wobei die 
arsenige Sämre bei ihrem Durchgange durch die glühende 
Kohle reducirt wird, und das metallische Arsenik sich 
oberhalb der Kohle in Gestalt eines glänzenden, dunkel- 
metallischen, spiegelnden Ringes absetzt. Dieser metallische 
Anflug kann durch gelindes Erhitzen noch weiter vor in 
die Röhre getrieben werden. Treibt man ihn bis in den 
weitem Theil der Röhre und verflüchtigt man ihn hier hin 
und her, so oxydirt er sich wenigstens theilweise wieder 
xmd verwandelt sich in kleine glänzende, farblose und ver- 
flüchtigbare Krjstalle von arseniger Säure. Schneidet, man 
die Röhre, vor der Stelle, wo der Metallspiegel sitzt, ab, 
und erhitzt sie dapn, so erkennt man sogleich, wenn man 
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die Nase darüber hält, den dem Arsenik eigendiümlichen 
Knoblauchgeruch. 

5. Diese Bednction des Arseniks zu Metall lässt sicä 
eben so bequem nnd noch sicherer bewerkstelligen dadurch, 
dass man ein Körnchen in salzsttnrehaltigem Wasser witer 
Erwärmung auflöst, und diese Auflösung in dem Mai*8 ha- 
schen Apparate prüft, auf die Weise, wie unten näher 
angegeben wird.« 

• 6- Man erhitzt ein Kömchen mit einer etmi steek- 
nadelknopfgrossen Menge trocknen, essigsauren &ali^s in 
einer kleinen unten zugeschmolsenen Glasröhre, wodurch 
sich der ausserordentlich stinkende, eigenthümliche Geruch 
des Kakodyl's entwickeln mnss. 

7. Ein oder einige Kömchen werden in einem kleinen 
Achatmörser unter destillirtenv Wasser fein gerieben, das 
Pulver mit dem Wasser (20 — 30 Tropfen) in ein kleines 
Glas geschüttet, und darin so lange bis nahe zum Sieden 
erhitzt, bis sich das Pulver aufgelöst hat. Ein Theil dieser 
Auflösung wird in einer kleinen Probirröhre mit einigen 
Tropfen einer Auflösung von neutralem salpetersaurem Sil- 
beroxjd vermischt, und dann nach einander einzehne 
Tropfen von sehr verdünntem kaustischen Ammoniak zuge- 
tröpfelt. Hierdurch entsteht, wenn die Substanz arsenige 
Säure war, ein starker, schön gelber Niederschlag von 
arsenigsaurem Silberoxyd. — Ein anderer Theil der Lö- 
sung, mit einigen Tropfen einer klaren Lösung von Cupram 
ammoniacale versetzt, giebt damit einen schön gelb grünen 
Niederschlag von arsenigsaurem Kupferoxyd. Ein dritter 
Theil der Lösung, mit einigen Tropfen Salzsäure tmd 
hierauf mit dem mehrfachen Volumen Schwefelwasswstoff- 
wasser vermischt, giebt damit einen lebhaft gelben Nieder- 
schlag von Schwefelarsenik, der sich bei Hinzumischung 
von kaustischem Ammoniak wieder klar auflöst. 

Unter allen diesen Reactionen ist die Reduction zu 
Metall in Nr. 4 oder 5. die charakteristischste, nothwen- 
digste und allein vollkommen beweisende. Die übrigen 
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8md mehr überflüssige Bestätigaiigeii , und werden nur 
dann gemacht, wenn man hinreichendes Material zur Ver- 
fügung hat. 

II. Arsenik ist nicht mehr in Substanz wahrnehmbar, 
UM^t mechanisch abscheidbar, es ist in aufgelöster Form 
oder überhaupt innig und unsichtbar den Gontentis u. s. w. 
beigemiseht. In diesem schwierigeren, aber häufig vorkom- 
menden Falle ist es zunächst Aufgabe, die ganze Masse 
▼on organischer Materie der Contenta, des Ausgebroehenen, 
der Speisen, ja den Magen imd Dannkanal selbst, durch 
zersetzende Eeagentien aufzulösen und gänzlich zu zerstö- 
ren. Erst wenn dieses geschehen, ist es möglich, das Ar- 
senik mit Sicherheit abzuscheiden. 

Dieser Operation muss unerlässlich eine höchst sorgfäl- 
tige Prüfung der dabei anzuwendenden Beagentien auf eine 
mögliche und nicht selten vorkommende Verunreinigung 
durch Arsenik vorangehen, auch wenn man sie als chemisch 
rein gekauft oder selbst dargestellt hat. Vor allen hat man 
die destillirte Schwefelsäure, die Salzsäure und das Zink 
einer solchen Prüfung zu unterwerfen. £s geschieht diess 
am zweckmässigsten auf die gleich zu beschreibende Weise 
im Marsh'schen Apparate selbst, der eben auch dadurch 
so unschätzbar ist, dass sich damit die Reinheit der ange- 
wendeten Beagentien so leicht und so sicher controliren 
lässt. Ohne eine solche vorangegangene Prüfong derselben, 
die von dem Chemiker in dem ProtocoUe ausführlich er- 
wähnt werden muss, ist die Auffindung von Arsenik bei 
einer solchen Untersuchung als gänzlich ungültig zu be- 
trachten; denn das aufgefundene Arsenik kann aus den 
angewandten Beagentien herstammen. Femer ist zu be- 
achten und im ProtocoUe ansoführen, dass die Untersuchung 
mit Anwendung neuer, noch nicht gebrauchter Gerätlttchaf- 
ten und Oefässe ausgeführt worden sei. Auch ist es zu 
aller Sicherheit und Gewissensberuhigung rathsam, sie nicht 
in dem gewöhnlichen Arbeitslocal eines chemischen Labo- 
ratoriums vorzunehmen. Jedenfalls muss es vor der Vor- 



202 

nähme einer solchen Untersuchung grundmässig geremigt 
werden« 

Hat man bei einer solchen Untersuchung, nach Beob- 
achtung aller erforderlichen Vorsichtsmassregeln , Arsenik 
gefunden, so hat man noch daran zu denken, dass es ganz 
zufUUig in den Körper gelangt sein kann-, namentlich durch 
den vorhergegangenen Gebrauch gewisser Arzneimittel, z. B. 
der Antimonialia, der Phosphorpräparate, des Acidum phos- 
phoricum, sulphuricum, muriaticum, die in Folge nachlässi- 
ger Bereitung arsenikhaltig sein können. Selbst das bei 
einer vermutheten Arsenik - Vei^ftung als Gegengift ange- 
wandte Eisenoxjdhydrat könnte; in Folge schlechter Be- 
reitung, arsenikhaltig gewesen sein. Auch kann das Arse- 
nik selbst als Arzneimittel und besonders als Geheimmittel 
angewandt worden sein. Bei Ausgrabungen von Leichen 
hat man sich zu erinnern, dass die mit dem Sarg in Be- 
rührung gewesene Erde auf einen Arsenikgehalt geprüft 
werden muss, da zuweilen der Boden, namentlich eisenhal- 
tiger, nachweisbare Mengen von Arsenik enthält und dieses 
sich der Leiche mitgetheilt haben kann. 

Um für die Ausziehung des Arseniks die organischen 
Materien zu verändern oder zu zerstören, kann man, je 
nach ihrer Beschaffenheit, auf verschiedene Weise verfahren. 

1. In breiformige Masse, wie Contenta des Magens, 
Ezcremente, leitet man bis zur Sättigung Chlorgas. Das- 
selbe muss vermittelst ^estillirter geprüfter Schwefelsäure 
und geprüften Braunstein entwickelt und durch Hindurch- 
leiten durch eine hohe und schmale Wasserschicht zuvor 
gewaschen werden. Um dje Wirkung zu unterstützen kann 
man die Masse zugleich erwärmen. Zuletzt, wenn sie ganz 
mit Gas gesättigt, coagulirt und gebleicht ist, erhitzt man 
zur Austreibung des überschüssigen Chlors bis nahe zum 
Sieden und filtrirt die Flüssigkeit, welche das Arsenik ent- 
halten muss, durch smaltefreies Papier ab. 

2. Magen und Darmkanal mit den Contentis werden 
in einer PoraSellanschale fein zerschnitten und die ganze 
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Masse dann gleichförmig unter einander gemengt. Unge- 
fähr ^ davon wird in einem reinen Glase, verschlossen zu- 
rückgestellt, für den Fall das Übrige durch ein Versehen 
bei der Untersuchung verloren gehen sollte. Die Masse 
wird dann mit einer mäsig concentrirten Kalilauge über- 
gössen und damit erwSrmt, bis sie sich vollständig oder 
fast vollständig aufgelöst hat. Es ist dazu nur wenig Kali 
erforderlich, daher man auch zur Vermeidung eines hin- 
dernden Überschusses die Lauge nur allmälig zumischen 
muss. Die Flüssigkeit wird hierauf mit verdünnter Schwe- 
felsäure schwach sauer gemacht und in die dadurch coagu- 
lirte Masse, wie in 1, bis zur Sättigung Chlorgas geleitet. 

3. Man übergiesst die zerschnittene Organmasse mit 
so viel reiner concentrirter Salzsäure, dass ihr Gewidit un- 
gefähr dem Gewichte der in der ganzen Masse enthaltenen 
Substanzen, getrocknet angenommen, gleich kommt, und 
noch so viel Wasser, dass das Ghmze einen dünnen Brei 
bildet. Die Schale wird hierauf im Wasserbade erhitzt und 
unter Umrühren alle 5 Minuten ungefähr 30 Gran bleifreies 
chlorsaures Kali zu der heissen Flüssigkeit geschüttet, bis 
diese hellgelb, ganz homogen und dünn geworden ist. 
Nachdem man noch eine Zeit lang erhitzt hat, lässt man 
die Flüssigkeit erkalten, seiht sie durch ein nasses Filtrum 
von- weissem, smaltefreiem Papier, wäscht ^en Rückstand 
auf letzterem mit heissem Wasser, bis das Ablaufende kaum 
mehr sauer reagirt, giesst alle Flüssigkeiten in eine Por- 
zellanschale zusammen und lässt sie im Wasserbade bis zu 
etwa 1 Pfund Bückstand verdunsten. 

Die auf die eine oder andere Weise * erhaltene Flüssig- 
keit wird in ein cylindrisches Glas oder einen Kolben ge- 
gossen, und so lange ein langsamer Strom von gewasche- 
nem Schwefelwasserstoffgas hindurch geleitet, bis sie da- 
mit vollständig gesättigt ist. Hierdurch wurd alles Arsenik 
als Schwefelarsenik niedergeschlagen. Seine Fällimg wird 
bedeutend beschleunigt, wenn man die Flüssigkeit während 
des Einleitens des Gases etwa ^ Stunde lang bis zu 50 bis 
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60^ erhitzt and dann unter fortwährender Einleitung wieder 
erkalten lässt. So mit Oas gesättigt läset man sie 24 
Stunden lang Tersehlossen stehen. Der abgesetzte Nieder- 
schlag hat gewöhnlich, selbst bei grösserem Arsenikgehalt, 
eine schmutzige unbestimmte graulich braune Farbe *). Man 
giesst die meiste Flüssigkeit davon ab und bringt ihn auf 
ein möglichst kleines Filtrum von smaltefreiem schwedischem 
Papier, worauf man ilm auswäscht. Die davon abgelaufene 
Fltlssigkeit wird, bevor man sie weggiesst, zurVorfflcht mit 
dem Gas gesättigt wieder längere Zeit verschlossen stehen 
gelassen. 

Dieser Niederschlag enthält, ausser dem Schwefelarsenik, 
stets noch mitgefWte, schwefelhaltige organische Materien, 
die nothwendig vollständig zerstört werden müssen und zwar 
am sichersten auf folgende Art: das Filtrum mit dem Nie- 
derschlag wird in einen etwas geräumigen Tiegel von echtem 
Porzellan gelegt, darin mit concentrirter Salpetersäure über- 
gössen und so lange digerirt, bis Alles zu einer homogenen 
Masse zergangen und aufgelöst ist. Die darin enthaltene 
freie Salpetersäure, von der man nach Bedarf noch mehr 
hinzusetzt, wird dann durch allmäligen Zusatz von reinem 
kohlensaurem Natron gesättigt und die Masse vorsichtig 
zur Trockne verdunstet Wichtig ist es nun, dass sie den 
gehörigen Überschuss an salpetersaurem Natron enthalte, 
was leicht zu erreichen ist. Sie wird nun über der grossen 
Spirituslampe allmälig weiter erhitzt bis zum Schmelzen des 
Salzes. Zuerst bräunt und schwärzt sie sich und dann 
wird sie ohne Yerpuffung ganz ruhig, vollkommen farblos 
und schmilzt zu einem klaren farblosen Liquidum. Alle' 
organische Materie ist nun vollständig verbrannt, alles Ar- 
senik in arseniksaures Natron verwandelt. 



*) Bei einer Blei-, Rupfer-, Qaecksilber- oder Antimon -Ver- 
giftong würde er auch diese Metalle enthalten, dadurch- uro so 
dunkler gefSrbC sein und eine besondere AufsuchuDg dieser Me- 
talle veranlassen. 
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Anf die erstaMe und erkaltete Salzmasse in dem Tie- 
gel wird nun allmälig concentrirte reine Schwefelsäure ge- 
tropft und damit zidetzt so lange gelinde erwärmt, bis nach 
Hinzufügong von überschüssiger Säure, alle Salpetersäure 
und salpetrige Säure vollständig ausgetrieben sind und 
die Masse in saures schwefelsaures Natron yerwandelt ist. 
Hätte man zur ursprünglichen Oxydation des Schwefel- 
wasserstofiP-Niederschlags salzsäuxehaltige Sdpetersäure an- 
gewandt, so könnte sich jetzt flüchtiges Chlorarsenik bilden 
imd dadurch ein Verlust an Arsenik entstehen. Man muss 
sich also auch in dieser Hinsicht von der Reinheit der Sal- 
petersäure und des kohlensauren Natrons überzeugt haben. 

Die saure Salzmasse wird nun in dem Tiegel selbst in 
der kleinsten erforderlichen Menge heissen Wassers aufge- 
löst und diese AuflÖdung dann in den Mars haschen Appa- 
rat gegeben. ' 

4. Die organische Masse sammt aller Flüssigkeit wird 
in eine geräumige tubuMrte Betorte gefüllt und un^efUhr 
ein gleiches Gewicht Steinsalz oder geschmolzenes Slochsalz 
in kleinen Stücken hinzugefügt. Die Retorte mündet in 
eine tubulirte Vorlage mit Ableitungsrohr, welches in Was- 
ser taucht. Dann wird durch' eine in den Tubulus der 
Retorte eingesetzte Eingussröhre allmälig concentrirte , ge- 
prüfte Schwefelsäure zu der Masse fliessen gelassen, in hin- 
reichender Menge um alles Chlomatrium zu zersetzen. 
Wenn die Entwickehmg von Ohlorwasserstoffsäure und das 
Aufschäumen aufgehört hat, erhitzt man die Masse zum 
Sieden unter guter Abkühlung der Vorlage. Hierbei de- 
stillirt alles Arsenik mit Salzsäure als Ghlorarsenik über, 
besonders zuletzt, in dem Maasse wie die Masse concen- 
trirter wird, daher man auch die Destillation lange fortsetzen 
muss. Das Arsenik wird selbst in Chlorarsenik verwandelt, 
wenn es in der Masse als Schwefelarsenik enthalten ist 
Das Destillat kann dann unmittelbar in den Mars haschen 
Apparat gegeben werden. Sicherer aber ist es, w6gen 
möglicherweise mit übergegangener organische Materie, das 
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Arsenik durch Schwefelwasserstoff daraus zu fällen und 
dann wie oben wieder zu behandeln. Eben so kann man 
aus dem vorgeschlagenen, mit Salzsäure gesättigten Wasser 
einen, bis dahin gegangenen kleinen Arsenikgehalt durch 
Schwefelwasserstoffgas fallen. 

Der Mars hasche Apparat hat folgende einfache £inrich- 






tung: a ist eine zweihalsige Flasche von 
einer Gr<58se, dass sie ^, höchstens 1 Pfand 
Wasser fasst. In die beiden Hälse wer- 
den durchbohrte, neue Korke luftdicht 
eingepasst. Durch den einen ist luftdicht 
die Eingussröhre h eingesteckt, durch den 
andern die gebogene Röhre c, die bei c 
zu einer zollweiten Kugel erweitert ist. 
Diese dient zur Ansammlung der aufgespritzten Flüssigkeits- 
theilohen, die von da durch das in der Flasche befindliche, 
schief abgeschnittene Ende der Bohre wieder zurticktropfen. 
Das andere Ende dieser Bohre ist vermittelst eines Korkes 
mit dem etwa 6 Zoll langen Bohr d verbunden, welches, 
zur Zurückhaltung der Feuchtigkeit, mit kleinen Stückchen 
von geschmolzenem, reinem, pulverfreiem Chlorcalcium ge- 
füllt ist. In das entgegengesetze Ende des Bohrs d ist 
eine 12 Zoll lange, höchstens 1 Linie weite Bohre e von 
blei&eiem Glase luftdicht eingesteckt. Sie muss etwas stark 
in Glas und am Ende etwas verengt sein. Es ist hervor- 
zuheben, dass die Eingussröhre d unerlässlich nothwendig 
ist. Hat man keine zweihalsige Flasche, so setzt man auf 
eine einhalsige einen doppelt durchbohrten Kork. 

In die Flasche werden einige Unzen zerkleinertes Zink 
gegeben und dieselbe halb mit destillirtem Wasser gefüllt, 
der Apparat dann zusammengesetzt, und durch die Trichter- 
röhre h in kleinen Antheilen concentrirte destiUirte Schwefel- 
säure gegossen nach und nach, so dass sich die Masse 
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nicht zu stark erhitzt , weil sich sonst Schwefelwasserstoff 
bilden kann. Man lässt die Entwickelung von Wasserstoff- 
gas fortfahren, bis man glaubt, dass aus dem Apparat alle 
Luft ausgetrieben und derselbe bloss mit Wasserstoffgas 
erfiült ist. Alsdann erhitzt man vermittelst einer Spiritus- 
lampe mit doppeltem Luftzuge bei e die enge Ableitungs- 
röhre wenigstens ^ Stunde lang bis zum Glühen, indem 
man unter bisweiligem Nachgiessen von Säure die Gasent- 
wickelung beständig unterhält. Hiermit wird zunächst nur^ 
die Prüfung der Säure und des Zinks auf einen möglichen 
Arsenikgehalt bezweckt. Sind diese rein, so kommt an 
der glühenden Stelle e nichts zum Vorschein. Waren sie 
arsenikhaltig, so bildet sich hier ein Metallspiegel, und 
Säure und Zink sind nicht anwendbar, und auch der Ap- 
parat muss dann sorgfältig gereinigt oder am besten mit 
einem anderen, neuen vertauscht werden. In einem ähn- 
lichen Apparat prüft man auf diisselbe Weise die Salzsäure, 
das chlorsaure Kali., nachdem man es durch Schmelzen 
vollständig in Chlorkalium verwandelt hat, den Salpeter 
und das Kalihydrat (für den 3ten Fall), nachdem sie mit 
Schwefelsäure in schwefelsaure Salze verwandelt worden 
sind. Von allen diesen Substanzen muss man nicht zu 
kleine Mengen der Prüfung unterwerfen, sondern von jeder 
wen^tens 1 Unze. 

Hat man so die Reagentien geprüft, und die Gewissens- 
beruhigung erlangt, dass sie absolut arsenikfrei sind, so 
schreitet man zur eigentlichen Untersuchung. Man giesst 
durch die Trichterröhre b in den mit Wasserstoffgas 
gefüllten und Wasserstoffgas entwickelnden Apparat, wäh- 
rend schon die Bohre e an dieser Stelle glüht, die 
zu prüfende Flüssigkeit, die das Arsenik enthalten muss, 
welches in der Leiche gewesen sein kann. Durch die 
Röhre 6 giesst man, damit von der Flüssigkeit nichts darin 
bleibt, zum Nachspülen etwa eben so viel reines Wasser 
nach, indem man darauf achtet, keine Luft mit einzu-' 
giessen. Enthält sie Arsenik, so sieht man bald in der 
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Rdhre e jenseits der glühenden Stelle einen dunkeln, an- 
fSänglich bräunlichen, nachher spiegelnden Anflug entstehen, 
der nach und nach ssunimmt , und bei grösseren Mengen 
von Arsenik allmälig einen undurchsichtigen Metallspiegel 
bildet. Unterdessen zündet man zu gleicher Zeit das aus e 
ausströmende Wasserstoffgas an, und hält gegen die nicht 
zu schwache Flamme eine Schale von weissem ächten Por- 
zellan, auf dem dann ebenfalls schwarze oder bräunliche, 
metallglänzende Flecke von Arsenik entstehen, von denen 
man oft eine sehr grosse Anzahl hervorbringen kann. Denn 
wenn nicht eine sehr lange Stelle der Röhre glühend er- 
halten wird, so entgeht mehr oder weniger Arsenik -Was- 
serstoffgas der Zersetzung, und bildet dann auf die ange- 
geb^ie Weise jene Flecken. Hierzu darf man nicht un- 
äehtes Porzellan (Steingut oder Fayence) anwenden, weil 
dessen Olasur bleihaltig ist und auf dieser durch Redüction 
von Bleiozyd dunkle Flecken entstehen könnten, ohne dass 
Arsenik da wäre. Hat man es mit grösseren Mengea von 
Arsenik zu thun, wodurch man sehr viele solcher Flecken 
von dick abgelagertem Arsenik erhalten würde, so können 
diese allein sdion beweisend sein*, da man mit ihnen die 
oben angegebenen entscheidenden Beactionen hervorbringen 
kann, nachdem man sie doreh Benetzung mit ^nem Tropfen 
Salpetersäure aufgelöst und bei sehr gelinder Wärme die 
mdste «Säure davon abgedunstet haf. Allein sind nur Spu- 
ren von Arsenik vorhanden , so werden sie so schwach, 
dass ihre Natur unsicher 1>leiben kann. Vollkommen be- 
weisend ist nur die Entstehung eines Metallspiegels in der 
glühenden Eöhre selbst, der die Eigenschaft haben muss, 
sich beim vorsichtigen und gelinden Erhitzen der Stelle, 
wo er sitzt, wieder zu verflüchtigen, an einen kälteren 
Theil wieder abzusetzen und dabei dem ausströmenden Gas 
den eigenthümlichen Knoblauchgeruch zu ertheilen. 

Wenn der Arsenikspiegel nicht mehr zunimmt und die 
Flamme Flecken zu bilden aufhört, so unterbricht man die 
Operation. Ganz zweckmässig ist es dann, die Bohre e, 
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80 lange sie noch glühend und erweicht ist, mit der Hand 
dünn auszuziehen und an der glühenden Stelle abzuschmel- 
zen, wodurch man abo den Metallspiegel in einer Röhre 
eingeschmolzen erhält, die man auch an dem andern Ende 
zuschmelzen und so der Behörde vorlegen kann. 

Hat man Ursache, die Gegenwart einer grossem Menge 
von Arsenik zu vermuthen, so ist es gut, nicht die ganze 
Menge der zu prüfenden Flüssigkeit auf einmal zu nehmen, 
sondern getheilt in mehrere Portionen, und ein viel länge- 
res Kohr e anzuwenden, damit man an mehreren Stellen 
desselben Arsenik -Spiegel hervorbringen kann. Mittelst 
einer Feile wird dann die Eöhre in so viele Stücke zer- 
schnitten, als sie Spiegel enthält. Das mit dem charakte- 
ristischsten wird an beiden Enden zugeschmolzen, um zu 
den Acten gelegt zu werden; mit den übrigen werden die 
S. 199 angegebenen Proben gemacht, worunter namentlich 
die leichte Verflüchtigbarkeit und der Elnoblauchgeruch 
charakteristisch und entscheidend sind. 

Kommt bei dieser Marsh 'sehen Probe in der Eöhre, 
selbst nach einstündigem Glühen, kein Anflug oder Spiegel 
zum Vorschein, und hat man mit der Gasflamme keine 
Spur von Flecken erhalten, so ist die Abwesenheit des Ar- 
seniks erwiesen, vorausgesetzt, dass man die vorbereitende 
Untersuchung richtig vorgenommen, und das Arsenik nicht 
durch Ungeübtheit und Ungeschicklichkeit verloren hat. 

Bei dieser Marsh 'sehen Probe ist es nun ein sehr 
wichtiger Umstand, dass auch das Antimon als Antimon- 
oxyd oder Antimonsäure,, oder überhaupt in aufgelöster oder 
Salz -Form, unter denselben Umständen wie das Arsenik, 
ein Antimonwasserstoflgas bUdet, welches beim Erhitzen 
einen ganz ähnlichen Metallspiegel und beim Verbrennen 
auf Porzellan ganz ahnliche Flecken bildet. Dieser Um- 
stand erfordert um so mehr die grösste Berücksichtigung, 
als sehr häufig Antimonpräparate, namentlich Tartarus sti- 
biatus, als innere Medicamente gegeben werden, bei jener 
Probe also arsenikähnliche Metallspiegel erhalten werden 

14 
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könnten, die in der That nicht von Arsenik, sondern y<m 
Antimon herrülirten. Andrerseits kat man daran zu den- 
ken, dass das kä,ufljcke Arsenik, wie es zu Verbrechen 
dient, häufig Antimon enthält* 

Ist die Alternative, ob ein so erhaltener Metallspiegel 
von Arsenik oder von Antimon herrührt, so ist die Frage 
leicht und sicher zu entscheiden. Das Arsenik gibt eich 
durch die angegebenen Eigenschaften leicht zu erkennen, 
das Antimon aber unterscheidet sich sehr wesentlich davon. 
Der Spiegel v<m Antimon ist heller von Farbe, glänzender, 
die Flecken von Antimon dagegen sind schwärzer, oft mit 
einem Btich in^s Blauliche, Das Antimon ist lange nicht 
so flüchtig, wie das Arsenik, und wiewohl sich der Spiegel 
in dem Wasserstofi^gasstrom von einer Stelle zur andern 
sublimiren lässt, so gehört dazu doch eine ui^leich stärkere 
Hitze. Und* dabei zeigt sich der wesentliche Unterschied, 
dass der Antimonspiegel, bevor er* sich verflüchtigt, zu 
kleinen, glänzenden, wenigstens mit der Lupe erkennbaren 
Kügelchen schmihst, was der Arsenikspiegel durchaus nicht 
thut. Die entscheidendste Verschiedenheit besteht aber da- 
rin, dass sich das Arsenik mit Knoblauchgeruch, das An- 
timon durchaus ohne Geruch verflüchtigt. Erhitzt man die 
Stelle der Bohre, wo der Spiegel «tzt, während noch Was- 
serstoff hindurchströmt, so bekommt das aus der Mündung 
ausströmende Gas einen starken Knoblauchgeruch, wenn 
der Spiegel Arsenik ist, es bleibt, aber geruchlos, wenn 
er Antimon ist. Ausserdem kann man zur Unterscheidung 
noch folgende Keactionen anw^aden: 

Die Flecken von Arsenik auf Porzellan verschwinden 
beim Betupfen mit einer . concentrirten und alkalischen Lö- 
sung von unterchlorigsaurem Natron ; die von Antimon ver- 
ändern sich dadurch nicht. Beständen sie aber aus Arse- 
nik imd Antimon und betrüge der Oehalt an letzterem 
5 Procent und darunter, so würden sie ebenfalls ganz ver- 
schwinden. Flecken oder Spiegel von Arsenik, mit einem 
Tropfen Salpetersäure benetzt und erwärmt, verschwinden, 
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sie lösen sich darin klar auf. Fügt man nun einen Tro- 
pfen Salpetersäure Bilberlösung hinzu, und hält alsdann 
dicht Über die ßteUe, ohne sie zu berühren, einen mit kau- 
stischem Ammoniak benetzten Glasstab, so färbt sich der 
Tropfen gelb, indem sich darin ein Niederschlag von arse- 
nigsaurem Silberoxyd bildet. Bisweilen, wenn die ääure 
sehr stark und heiss angewandt war, wird der Niederschlag 
bräunlichroth von gebildetem arseniksaurem Silberoxyd. 
Diese characteristische Farbe entsteht stets bei Arsenikfle- 
cken, wenn man sie dadurch verschwinden liess, dass man 
die Porzellanfläche über ein Geföss mit Chlorkalklösung 
und etwas Schwefelsäure gedeckt hatte. 

Flecken und Spiegel von Antimon verschwinden zwar 
ebenfalls durch Salpetersäure, aber das Antimon wird da- 
durch nicht aufgelöst, sondern nur in weisses Oxyd ver- 
wandelt , und dieses gibt mit der Silberlösung keine Eeac- 
tion. In einem Gemische von einem Tropfen Salpetersäure 
und einem Tropfen Salzsäure löst sich das Antimon auf. 
Dunstet man vorsichtig die meiste überschüssige Säure ab, 
und tropft dann auf die Stelle SchwefelwasserstofiTwasser, 
so entsteht ein feuerrother Niederschlag von Schwefelanti- 
mon. Wäre es Arsenik gewesen, so würde dadurch ein 
citrongelber Niederschlag entstehen. 

Benetzt man solche Flecken mit Schwefelammonium 
und verdunstet bei sehr gelinder Wärme, so werden die 
von Arsenik gelb, die von Antimon orange. Durch Salz- 
säure werden die gelben Schwefelarsenik-Fleckfen nicht ver- 
ändert, die von Schwefelantimon verschwinden beim Er- 
wärnten damit. 

Leitet man durch die Glasröhre, worin sich ein Metall- 
spiegel befindet. Schwefelwasserstoffgas, und erhitzt dabei 
ersteren, so verwandelt er sich in Schwefelmetall. War 
er Antimon; so entsteht schwarzes oder theilweise oran- 
gerothes Schwefelantimon; war er Arsenik, so entsteht 
gelbes Schwefelarsenik. Beide Verbindungen sind aber 
nicht allein durch ihre ungleiche Farbe, sondern auch durch 
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ihre ungleiche Flüchtigkeit von einander verschieden, in- 
dem das Schwefelarsenik viel flüchtiger ist. 

Ferner können Antimon und Arsenik, als Schwefelver- 
bindungen gefallt, auf die pag. 64 angegebene Art durch 
Cyankalium getrennt werden. 

Ausserdem könnte auch ein Antimongehalt schon bei 
der S. 204 beschriebenen Oxydation des Schwefelwasser- 
stoff-Niederschlags entdeckt werden. Denn würde man die 
geschmolzne Masse vor der Behandlung mit ^ckwefelsäure 
in Wasser auflösen, so* würde ein^ Antimongehalt als anti- 
monsaures Natron ungelöst zurückbleiben. 

III. Im Magen und Darmkanal ist kein Arsenik ge- 
funden worden, es ist zu vermuthen, dass es theils durch 
Erbrechen und Stuhlgang ausgeleert, theils resorbirt und 
in die Blutmasse und blutreichen Organe des Körpers über- 
geführt sei. In diesem Fall wird genau so verfahren, wie 
in dem zweiten, indem man auf dieselbe Weise die Leber, 
die Milz, die Lunge, das Herz oder die Nieren der Unter- 
suchung imterwirft. Hat man in der Blase Harn oder im 
Dickdarm Faeces gefunden, so beginnt man mit der Unter- 
suchung von diesen. Man darf den Harn nicht unmittelbar 
in den Mars haschen Apparat nehmen, da schon wegen des 
stärken Schäumens, das er in der Flüssigkeit veranlasst, 
der Versuch auf diese Weise nicht ausführbar sein würde,- 
sondern man muss ihn mit Salzsäure schwach sauer machen, 
dann Schwefelwasserstoff hindurchleiten, und darauf wie im 
zweiten Fall weiter verfahren. 

Die Untersuchungen dieser Art werden in hohem Grade 
mühsam, widerwärtig und peinlich, wenn man mit Leichen 
zu thun bekommt, die schon seit Monaten oder Jahren be- 
graben waren und daher in die stinkendste Fäulniss und 
Verwesung übergegangen sind. In diesem FaUe ist es 
häufig nicht mehr möglich, die einzelnen Organe zu unter- 
scheiden und zu trennen, und man ist dann genöthigt, die 
ganze Masse der durch Fäulniss ineinander verflossenen 
oder auch, wie es unter gewissen localen Umständen erfolgt, 
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zusammen yertrockneten Weichtheile und selbst auch die ^ 
Knochen der Untersuchung zu unterwerfen. Hierbei darf 
man die Leiche nicht, um den Gestank zu zerstören, in ein 
Bad von Chlorwasser oder Chlorkalk - Lösung legen, weil 
dadurch Arsenik ausgezogen und verloren gehen könnte. 
Wollte man sie mit Chlorgas desinficiren, so hätte man sich 
zu erinnern, dass zur Entwickelung desselben arsenikfreie 
destillirte Schwefelsäure angewendet werden müsste. Man 
trennt alle Weichtheile, namentlich die, welche die Unter- 
leibsorgane gewesen sein können, sorgfältig von den Kno- 
chen, und behandelt sie dann wie im zweiten Falle. 

Eine andere zweckmässige Behandlungsweise, die na- 
mentlich dann, wenn man eine erst Monate lang begraben 
gewesene ganze Leiche zu zerstören hat, den Vorzug ver- 
dienen kann, besteht in folgendem Verfahren: 

Die ganzen Weichtheile werden in einer grossen Schale 
von achtem Porzellan, die auf einem Sandbad steht, mit 
massig starker, geprüfter Salpetersäure übergössen und un- 
ter Umrühren mit Hülfe von Wärme nach und nach so 
zerstört tmd aufgelöst, dass eine gleichförmige, breiartige 
Masse entsteht. Diese wird nun mit einer concentrirten 
Lösung von reinem Kalihydrat oder kohlensaurem Kali ge- 
sättigt, und dann derselben noch ungefähr eben so viel fein 
geriebener geprüfter Salpeter, als das Gewicht der Weich- 
theile betrug beigemischt. Die ganze Masse wird dann 
unter beständigem Umrühren zur Trockne verdunstet, und 
dieselbe nun nach und nach in kleinen Antheilen in einen 
neuen, reinen, bis zum schwachen Glühen erhitzten hessi- 
schen Schmelztiegel eingetragen. Hierdurch wird alle or- 
ganische Materie verbrannt, und. das Arsenik, wenn es vor- 
handen war, in arseniksaures Kali verwandelt. Hierbei ist 
es wichtig und nicht ganz leicht, die richtige Menge von 
Salpeter zu treffen. Nimmt man zu wenig, so bleibt orga- 
nische Materie unverbrannt, und es kann sich dann aus 
der kohlehaltigen Masse Arsenik verflüchtigen; nimmt man 
zu viel, so wird nachher die weitere Behandlung der Masse 
um so schwieriger. Am' besten ist es, mit dem Gemische 
vorläufig kleine Proben zu machen, indem man sie in oinen 
kleinen, glühenden Tiegel wirft und beobachtet, ob die 
Masse nach der Verpuffung vollkommen weiss ist. So 
lange sie schwarz, kohlehaltig bleibt, muss mehr Salpeter 
zugemischt werden. 

Die Masse, die nun im Wesentlichen kohlensaures, sal- 
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petersanres und salpetrigsaures Kali enthalt, und arsenik- 
saures Kali enthalten kann, wird in der kleinsten erforder- 
lichen Menge siedenden Wassers aufgelöst, und diese Lö- 
sung, ohne dass man sie von dem darin- suspendirten phos- 
phorsauren Kalk und der Kieselerde abfdtrirt, in einer 
Porzellanschale durch aUmäligen Zusatz von concentrirter 
destillirter Schwefelsäure so gesättigt, dass von letzterer 
ein kleiner Überschuss vorhanden bleibt. Hierauf wird der 
entstandene Salzbrei so lange vorsichtig erhitzt, bis alle 
salpetrige Säure und Salpetersäure vollständig ausgetrieben 
sind. Auf diesen Umstand hat man sehr zu achten. Nach 
dem Erkalten wird die Masse mit wenigem kalten Wasser 
angerührt und die Flüssigkeit von der grossen Menge von 
gebildetem schwefelsauren KaH abgeseiht. Letzteres wird 
noch einige Mal mit kaltem Wasser gewaschen, das Wasch- 
wasser zur erstlBu Flüssigkeit gemischt, und diese dann wie 
oben mit Sehwefelwasserstoffgas behandelt. Der Nieder- 
schlag braucht dann bloss mit Salpetersäure oxydirt zu 
werden, mit der Vorsicht, dass man zuletzt alle Salpeter- 
säure durch Verdunsten entfernt, ehe man die Flüssigkeit 
in den Mars haschen Apparat gibt. 

Nur in seltenen Fällen mag es der Behörde von Wich- 
tigkeit sein , die Quantität des in einer Leiche u. dgl. auf- 
gefundenen Arseniks dem Gewichte nach kennen zu lernen. 
Eine solche Gewichtsbestimmung wird inima| nur relativ 
bleiben, da es unmöglich ist, aus allen Theilen einer gan- 
zen Leiche die gesammte Arsenikmenge auszuziehen und 
zur Gewichtsbestimmung darzustellen. In einem solchen 
Falle kann man in die etwas längere Glüh-Röhre eine etwa 
2 Zoll lange, eng gewickelte Spirale von feinem blankem 
Kupferblech stecken und mit der Böhre genau wägen. 
Man erhitzt dann die Böhre an zwei Stellen, an einer der 
Flasche näheren zur Bildung eines Spiegels, an der ande- 
ren, davon entfernteren, wo das Kupfer liegt, welches al- 
les übrige Arsenik aufaimmt und sich in stahlfarbenes Ar- 
senikkupfer verwandelt. Die Gewichtszunahme der Bohre 
gibt dann die Arsenikmenge an, welche man als arsenige 
Säure zu berechnen hat. 
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*) Nachtra|^ Eine bessere Methode, Zink und Nickel zu 
trennen, besteht darin, daas man ihre Lösung stark concentrirt, 
mit ubersclfässige^ Kalihydrat und darauf mit Blausäure yersetct, 
so dass sich die beiden Oxjde als Doppele ja iiüre klar auflösen. 
Aus dieser LöMuig ward das Zink «turch Einfach- Schwefelkaltua 
(nicht Schwefelammonium] als Schwefelzink allein gefällt, witir«»d 
das Ni«kel aufgelöst bleifal. Die abfiltrirte Lösung wird dann mit 
Königswasser gnkocht und das Nickekyxjdul durch Kalihydrat geffilK* 
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